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GLOSARIO

Absorción: Es un proceso físico o químico en el cual átomos, moléculas o iones pasan
de una primera fase a otra incorporándose al volumen de la segunda fase.
Adsorción: Es un proceso físico o químico por el cual átomos, iones o moléculas son
atrapadas o retenidas en la superficie de un material.
Anatasa: Es la estructura octaédrica del dióxido de titanio utilizado como semiconductor
en la degradación de colorantes.
Rutilo: Es un óxido de titanio (IV), que cristaliza de forma tetragonal distorsionada que
junto con la anatasa, poseen propiedades fotocatalíticas.
Banda de conducción: Energía electrónica que se sitúa por encima de la banda de
valencia, permitiendo a los electrones sufrir aceleraciones por la presencia de un campo
eléctrico externo, formando así corrientes eléctricas1.
Banda de Valencia: Es la banda de energía más alta en un sólido. En aislantes y
semiconductores, los estados vacíos de la banda de valencia pueden llevar corriente
eléctrica como huecos cargados positivamente1.
Catalizador: Es una sustancia de carácter químico, simple o compuesta, que permite
incrementar la velocidad de una reacción, sin formar parte de los productos resultantes e
influir en el equilibrio de la reacción, como el dióxido de titanio (TiO2) químicamente
estable, no tóxico y abundante, utilizado en el proceso de fotocatálisis por su eficiencia en
la aceleración de las reacciones provocadas por radiación luminosa.
Colorante: Es un compuesto aplicado a un sustrato en forma de dispersión o difusión
dándole un color permanente, se clasifica en colorantes naturales y artificiales que
actualmente son empleados en la industria textil2.
Demanda Química de Oxigenó (DQO): Es la cantidad de oxígeno requerido para oxidar
la materia orgánica no biodegradable presente en una muestra de agua residual.
Dióxido de Titanio (TiO2): Compuesto anfótero, muy estable químicamente presente en
la naturaleza en tres formas: Rutilo (tetragonal), anatasa (octahédrico) y brookita
(ortorrómbico). Igualmente posee propiedades como semiconductor en procesos de

1

QUIMINET, Dióxido de titanio. Disponible en línea:
http://www.quiminet.com/art/ar_%25C5R%25B9%25CE%25C7HX%25BE.php
2
Secretaria Distrital de Ambiente (SDA). División Recursos
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fotocatálisis, puesto que acelera eficientemente las reacciones químicas provocadas por
la luz UV3.
Espectrofotometría: Método cuantitativo de carácter químico que mide la concentración
de las sustancias químicas a través de la cantidad de luz absorbida. Se basa en los
principios colorimétricos y se caracteriza por su precisión, sensibilidad y aplicabilidad a
moléculas de distinta naturaleza que determina la cantidad de energía radiante que
absorbe un sistema químico en función de la longitud de onda de la radiación.
Factorial: Es la combinación de factores para formar tratamientos.
Fotocatálisis Heterogénea: Proceso que se basa en la absorción directa o indirecta por
un sólido catalizador (semiconductor), de fotones de luz, visible UV (energía radiante). Las
reacciones de óxido-reducción se generan en la superficie del sólido excitado o en la
región interfacial entre el sólido y la solución. Sin que el catalizador presente cambios
químicos4.
Inversor de energía: Convierte la energía lumínica en energía eléctrica.
Niveles de un Factor “i”: Hace referencia a diferentes tratamientos que corresponden a
un determinado factor.
Ley de Lambert Beer: Establece que la concentración de una sustancia es directamente
proporcional a la absorbancia de la misma.
Oxidante: Compuesto químico que durante el proceso de óxido-reducción gana o pierde
electrones, es decir una sustancia oxidante en una reacción química se reduce, como por
ejemplo el peróxido de hidrógeno (H2O2), un compuesto químico con características de un
líquido altamente polar, utilizado en la oxidación fotocatalítica como agente oxidante.
Par Electrón – hueco: Ausencia de un electrón en la banda de valencia, se genera
cuando un electrón excitado de la banda de valencia salta a la banda de conducción de
un sólido, aislante o un semiconductor, ocupando un espacio libre en la banda de
conducción y dejando un hueco en la banda de valencia5.

3

QUIMINET, Dióxido de titanio. Disponible en línea:
http://www.quiminet.com/art/ar_%25C5R%25B9%25CE%25C7HX%25BE.php
4

Morrison S.R. Electrochemistry at semiconductor and oxidized metal electrodes (1997) Editorial Plenum Press. Nueva
York
5

AL-RASHEED, Radwan. Water treatment by heterogeneous photocatlysis, an overview. Saline Water
Desalination Institute and Saline Water Conversion Corporation, Arabia Saudita; 2005.
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Peróxido de Hidrógeno (H2O2): Compuesto químico altamente polar e inestable, es
conocido por ser un poderoso oxidante. Puede causar combustión espontánea cuando
entra en contacto con materia orgánica6.
Procesos o Tecnologías Avanzados de Oxidación (PAO - TAO): Método fisicoquímico
capaz de producir cambios en la estructura química de los contaminantes, involucra la
generación y uso de especies transitorias poderosas, como radical hidroxilo OH, a partir
de medios fotoquímicos o por otras formas de energía, con una gran eficiencia en la
oxidación de la materia orgánica. Estos radicales son formados por la combinación de
peróxido de hidrógeno con iones de hierro llamada (reacción de Fentón)1.
Regulador: Equipo eléctrico que admite una tensión eléctrica de voltaje variable a la
entrada, dentro de un parámetro predeterminado y mantiene a la salida una tensión
constante.
Semiconductor: Sustancia que se comporta como conductor o como aislante. Un
ejemplo es el dióxido de titanio de carácter anfótero que absorbe la radiación
electromagnética presente en la región UV7.

6

Estrucplan Consultora S.A. Argentina. Peróxido de hidrogeno, Toxicología y sustancias. Disponible en línea:
http://www.estrucplan.com.ar/producciones/entrega.asp?identrega=1275
7

SEMICONDUCTORES CON ACTIVIDAD FOTOCATALÍTICA. Plataforma Solar de Almería, Gobierno de España. [En línea].
[Citado el 23 de Julio de 2011]. Disponible en Internet:
<http://www.psa.es/webeng/solwater/files/CYTED01/10cap04.pdf>
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RESUMEN

La aplicación de diferentes métodos de tratamiento parte de conocer fundamentalmente la
naturaleza y las propiedades fisicoquímicas del efluente a tratar; el proceso convencional
en el de agua residual no ha sido una alternativa suficiente para la remoción de diferentes
contaminantes, generando a su vez productos de desecho que deben ser tratados y/o
dispuestos posteriormente.
Por otra parte, como resultado de las continuas investigaciones llevadas a cabo en países
industrializados, se han desarrollado útiles y novedosos procedimientos para la
degradación de contaminantes, tales como las Tecnologías o Procesos Avanzados de
Oxidación (TAO´s, PAO´s), que son poco aplicados y difundidos en los países en vía de
desarrollo y que permiten reducir la carga contaminante de los vertimientos producidos
por el sector industrial-comercial.
La zona industrial de la localidad de Kennedy en la ciudad de Bogotá es considerada
actualmente uno de los epicentros a nivel industrial en diferentes campos de producción;
para el desarrollo del proyecto se escogió una industria del sector tintorería, la cual
proporcionó información y muestra de agua residual con contenido del colorante directo
Azul Novasyn Luz 130% (BRL 130%).
En la presente investigación se trabajó con una muestra de agua sintética utilizando
colorante directo ANL 130% a pH 4 y 9, con el fin de degradarlo a partir del proceso de
oxidación fotocatalítica heterogénea, utilizando como catalizador el Dióxido de Titanio
(TiO2) y como agente oxidante el Peróxido de Hidrogeno (H2O2) siendo evaluados a través
del diseño experimental de análisis ANOVA de una vía para un diseño factorial, con 176
muestras correspondientes a cada cruce de variables para encontrar las condiciones de
mayor influencia en la degradación del colorante; estas son 1ml/L de H2O2 , 50 mg/L de
TiO2 y a pH 4, las cuales fueron empleadas en el tratamiento de la muestra de agua
residual de la industria textil, obteniendo un porcentaje de degradación máximo de 41,9%.
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INTRODUCCIÓN

La producción textil comprende el 18,7% de la industria manufacturera colombiana,
conformada por aproximadamente 450 fabricantes textiles localizadas en Bogotá,
Barranquilla, Medellín, Cali, Risaralda, Ibagué y Bucaramanga. Lo anterior es un indicador
a nivel nacional del incremento proporcional de la industria textil y del impacto ambiental
ocasionado especialmente al recurso hídrico, debido a los constantes vertimientos de
agua residual con altas cargas de colorante.
Con base en lo anterior se hace necesario el uso de nuevas tecnologías de tratamiento
como los procesos avanzados de oxidación (PAO´s), basadas en procesos fisicoquímicos
capaces de producir cambios en la estructura química de los colorantes directos a partir
de la activación del catalizador por medio de la incidencia de la radiación UV, dando lugar
a la generación y uso de especies transitorias con poder oxidante (radical hidroxilo - OH).
El vertimiento textil requiere de especial atención, debido a que en su proceso productivo
utilizan colorantes con estructuras complejas y persistentes8 que durante el proceso de
teñido gastan alrededor de 10 a 15 Litros de agua por kg de tela. Cabe mencionar que
partiendo de la información suministrada por la industria, durante el proceso textil se
generan subproductos, remanentes de tinte intacto y sustancias químicas auxiliares.
Los colorantes directos son sustancias neutras que poseen afinidad con el algodón y las
fibras celulósicas, se caracterizan por ser bastante solubles y de alta coloración, además
de tener un elevado peso molecular lo que permite formar soluciones coloidales que son
fuertemente absorbidas y son llamados igualmente colorantes salinos debido a que el
nivel de absorción sobre las fibras se facilita al agregar una sal.9
Con base en sus características de solubilidad el colorante directo Azul Novasyn Luz
(BRL 130%) no puede ser removido por métodos convencionales de floculación,
sedimentación o adsorción, por tanto una de las mejores técnicas para su degradación
son las (TAO´s) también llamado Tecnología sostenible, que consta de una
infraestructura sencilla, eficiente con respecto a la investigación realizada en la
degradación de un colorante textil efectuada en la Universidad de La Salle.

8
9

Secretaria Distrital de Ambiente (SDA). División Recursos

Aromáticos, Colorantes y Pinturas [En línea]. 2009. [Citado 7 de Abril, 2011]. Disponible en Internet:
<http://www.alipso.com/monografias/aromaticos/>
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1. OBJETIVOS

1.1 OBJETIVO GENERAL
Evaluar la degradación de un colorante directo utilizado en la industria textil a partir de
la tecnología de oxidación fotocatalítica heterogénea

1.2 OBJETIVOS ESPECÍFICOS
Establecer el sistema de medición para la concentración del colorante directo a
través del método espectrofotométrico.
Determinar el nivel de degradación de un colorante directo bajo las condiciones de
operación del reactor fotocatalítico establecidas a nivel laboratorio.
Analizar la degradación del colorante directo en una muestra de agua residual de
la industria textil bajo las condiciones de operación determinadas a nivel
laboratorio.
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2. ANTECEDENTES
Una de las técnicas que ha despertado mayor interés entre la comunidad científica
internacional, es el proceso de tratamiento de aguas residuales a partir de la tecnología
de oxidación fotocatalítica heterogénea, utilizando como catalizador el dióxido de titanio
(TiO2). Esta técnica a diferencia de otros procesos fotoquímicos, no es selectiva y puede
ser empleada para el tratamiento de mezclas complejas de contaminantes. De igual
forma, posee un gran valor y significado ambiental como tecnología sostenible, debido al
uso de la radiación solar como fuente primaria de energía y por no generar subproductos
peligrosos al remover el contaminante.

2.1 A NIVEL INTERNACIONAL
En 1972 Fushijama y Honda establecieron el primer avance en la fotocatálisis
heterogénea al descubrir la ruptura de la molécula de agua en hidrógeno y oxígeno
utilizando el TiO2. Lo que dio lugar a la producción de hidrógeno a partir de agua por
medio del proceso de óxido-reducción10.
En 1976 Carey realizó la primera publicación sobre el proceso de degradación de
contaminantes en la fase acuosa y gaseosa. Dando lugar, a un análisis histórico de la
evolución del proceso Fotocatalítico para la purificación de aguas identificando cuatro
etapas diferentes. Durante la primera etapa en 1976 y 1985, un selecto grupo de
científicos trabajaron en el tema sin determinar una aplicación concreta. En la segunda
etapa, a mediados de la década de los 80 y hasta los primeros años de la década de los
90, se percibe una gran preocupación e inquietud de la comunidad científica acerca de
temas medioambientales, por lo que se planteó la posibilidad de aplicar dicha tecnología
al tratamiento de aguas residuales. La confiabilidad de las primeras experiencias dio lugar
a la unión de grupos de investigación que estudiaron el tema. Igualmente, a finales de los
80, se consideró al proceso Fotocatalítico como un método potencial para la degradación
de contaminantes orgánicos11.
A finales de la década de los 90, se estable la tercera etapa como una antítesis de la
etapa anterior, donde se registraron resultados contradictorios, generando un debate
sobre las posibilidades reales de aplicación de la tecnología y una gran confusión en la
percepción de la comunidad no científica al conocer resultados positivos, seguidos de
resultados negativos o poco confiables. Por tal razón, los científicos se centraron en las
limitaciones para generar radicales hidroxilo y la lentitud del proceso en la degradación
global.

10

PhotokatalytischerAbbau von Ammoniak und Alkylaminenmitreinem und dotiertemTiO 2 .[En línea]. [Citado el 25 de
abril de 2011]. Disponible en Internet: < https://eldorado.tu-dortmund.de/bitstream/2003/2422/1/Bonsenunt.pdf >
11
Purificación de aguas por fotocatálisis heterogénea: Estado del arte. [En línea]. [Citado el 25 de abril de 2011].
Disponible en Internet: <http://www.psa.es/webeng/solwater/files/CYTED01/08cap03.pdf>
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En el 2004 Wan-Kuen Jo de la Kyungpook National University de Corea del Sur, estudió la
degradación de Compuestos Orgánicos Volátiles COV´s presentes en el aire. A partir de
la evaluación de tres compuestos derivados del benceno que fueron degradados haciendo
uso de la fotocatálisis heterogénea12.
Igualmente, se realizaron diversos estudios con el fin de degradar sustancias peligrosas
como pesticidas y compuestos fenólicos:
En Australia, se obtuvieron resultados positivos para la degradación de CL Reactive Red
195195ª (RR195 A) utilizado frecuentemente en la industria textil en Queensland,
mediante la Oxidación Fotocatalítica Homogénea con Peróxido de hidrogeno y radiación
UV. Igualmente se concluyó que es necesario un tratamiento adicional para alcanzar la
mineralización completa de productos orgánicos intermedios.
En la Universidad Autónoma de México, García, Alonso, Balderas, Barrera y Roa
utilizaron un tratamiento electroquímico Fenton para la remoción de un colorante rojo
vegetal del agua, bajo condiciones constantes de pH e intensidad de corriente en un
tiempo de 60min. Obteniendo una degradación del 100% de color a una dosis de peróxido
de hidrógeno 10ml y un electrolito de sulfato de sodio13.
El Instituto Mexicano de Tecnología del Agua, investigó la degradación de un colorante
textil (Naranja Ácido 24) obteniendo como resultado una remoción del 95% en el proceso
de Fotocatálisis Homogénea y de un 6% respecto a la fotocatálisis heterogénea.

2.2 A NIVEL NACIONAL Y LOCAL
En La Universidad EAFIT, Edison Gil, investigó la oxidación fotocatalítica de aguas
residuales de la industria de lavandería utilizando TiO2como catalizador y luz UV, con el
fin de evaluar este proceso sobre efluentes líquidos reales y no con mezclas sintéticas
preparadas en el laboratorio, logrando una degradación máxima con adición de H2O2 del
41,8%14.
La Universidad de Antioquia estudió la remoción del colorante Naranja Reactivo 28
(NR28), encontrando mayores eficiencias al utilizar como catalizador el TiO2 y
proporciones de 2 ml/L de H2O2 y 40 mg/L de TiO2. Además se determinó que a mayores
concentraciones del catalizador la degradación del colorante es menos eficiente.

12

Characteristics of indoor and outdoor bioaerosols at Korean high-rise apartment buildings. [En línea]. [Citado el 25 de
abril de 2011]. Disponible en Internet: <http://courses.washington.edu/eh451/articles/Lee_2006_bioaerosols.pdf>
13
Degradación de un colorante vegetal aplicando un proceso de oxidación avanzada [En línea]. [Citado el 25 de abril de
2011]. Disponible en Internet: <http://www.uaemex.mx/Red_Ambientales/docs/memorias/Extenso/TA/EC/TAC-13.pdf>
14
Oxidación fotocatalítica de aguas residuales de la industria de lavandería utilizando TiO2 como catalizador y luz UV.
[En línea]. [Citado el 25 de abril de 2011]. Disponible en Internet:
<http://dialnet.unirioja.es/servlet/articulo?codigo=2305499>
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Garcés Luis y Peñuela Gustavo, realizaron diversas investigaciones acerca de la
degradación de algunos colorantes industriales, utilizando procesos de oxidación
avanzada. Como los citados a continuación15:
Cinética de degradación y mineralización del colorante Azul de Metileno en aguas
mediante la fotocatálisis con luz solar. Alcanzando un 78,04% de remoción del colorante
en 36 horas de irradiación solar, a concentraciones de 20mg/L de TiO 2 y 2ml/L H2O2 sin
inyección de aire.
Fotocatálisis de aguas residuales con Naranja Reactivo 84 utilizando colector solar,
obteniendo un porcentaje de remoción entre 76.77 y 88.70% a concentraciones de
40mg/L de TiO2 y 2ml/L H2O2.
Fotodegradación sensibilizada con TiO2 del colorante Amaranto en aguas, concluyendo
que el menor tiempo de vida media (1.9horas) del colorante se registró utilizando 150mg/L
TiO2 y 2ml/L H2O2, con porcentajes de degradación y mineralización, 93.4 y 39.4%
respectivamente.
Garcés y Hernández hicieron una comparación de los tratamientos con TiO 2 y FeCl3 para
aguas residuales coloreadas textiles usando lámpara de luz ultravioleta. Donde se
determinó que el uso de compuestos que promueven la formación de radicales OH en
disolución durante el tratamiento varía con mayores concentraciones de peróxido,
generando así aumentos en la eficiencia en más de un 20%. Igualmente, se produjo
mejores porcentajes y tiempos de reducción con la reacción foto-fenton (30mg/L FeCl3 y
1% v/v de H2O2)6.
Arroyave, Garcés y Cruz investigaron acerca de la degradación de las aguas residuales
de la industria bananera empleando fotocatálisis con dióxido de titanio y lámpara de luz
ultravioleta, encontrando que mediante el empleo de peróxido de hidrógeno, se
alcanzaron porcentajes de remoción del 99% del pesticida Mertect y con el empleo de la
fotocatálisis heterogénea con dióxido de titanio se obtuvieron mejores porcentajes de
remoción del pesticida con un 99.5%6.
2.3 A NIVEL UNIVERSIDAD DE LA SALLE
El programa de Ingeniería Ambiental y Sanitaria de la Universidad de la Salle, ha llevado
a cabo estudios sobre TAO en el tratamiento de pesticidas obsoletos y otros residuos
peligrosos:
Duarte y Forero, determinaron la degradación del plaguicida Thiodan 35 EC hasta de un
20% utilizando la Fotocatálisis Homogénea y hasta de un 94% haciendo uso de la
Fotocatálisis Heterogénea, lo que demuestra la eficiencia de dicha tecnología, a bajas
15

GARCÉS, Luis. Fotocatálisis y electrocoagulación para el tratamiento de aguas residuales: investigaciones y
aplicaciones. Artes y letras Ltda; 2007.
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concentraciones Thiodan 100ppm, peróxido de hidrogeno 2 ml/L, 250mg/L y un tiempo de
contacto de 120min.
En el año 2005 Barrios y Gil, Evaluaron a nivel de laboratorio un sistema de destrucción
fotocatalítica de cianuros utilizando radiación UV, logrando reducciones del 100%a una
concentración inicial de 500mgCN-/L, dosis de 30 y 40ml/L de H2O2 al 30%, y tiempos de
reacción de 45 y 90min.
En el 2009, Ardila y Zarate, Evaluaron a nivel de laboratorio un sistema de fotocatálisis
heterogénea para el tratamiento de líquidos fijadores agotados de radiología, fotografía y
artes gráficas, determinando la concentración del catalizador TiO2 500mg/L, una dosis de
5ml/L de H2O2 al 30%, y 120min de exposición a radiación UV. Removiendo así un 61,2%
de la DQO.
En el 2010, Pulido y Olarte evaluaron a nivel de laboratorio un sistema de oxidación
fotocatalítica heterogénea para la degradación de un colorante reactivo usado en la
industria textil, encontrando una remoción del 18.07% del colorante reactivo en las
siguientes condiciones: 3 ml/L de H2O2, 50 mg/L de TiO2, pH 5 y un tiempo de reacción
de 90min.

3. MARCO TEÓRICO
3.1 LA INDUSTRIA TEXTIL-CONFECCIÓN EN COLOMBIA

Colombia es reconocida internacionalmente como un país que presenta una grande
fortaleza en el negocio de los textiles y las confecciones, este campo tiene una trayectoria
de más de cien años representando alrededor del 1,6% del PIB colombiano y contribuyen
con un 6,6% de las exportaciones totales (DIAN-DANE 2007). En un contexto más
específico, Bogotá siendo un foco industrial de gran importancia para el país, posee
dentro de su sector productivo diferentes operaciones para obtener productos tanto
intermedios como terminados. Lo anterior se lleva a cabo por medio de diversas
actividades realizadas por las empresas del sector textil (Producción de hilos naturales o
sintéticos, elaboración de telas terminadas listas para confección, procesamiento de
artículos terminados sintéticos para uso inmediato, proceso de lavandería y tintorería de
prendas y proceso de tintorerías de telas e hilazas).
Los productos del sector textil-confección se dividen en cuatro grandes eslabones de la
cadena productiva que son fibras, hilos, textiles y confecciones. La fibra es el elemento o
material de origen natural o químico con el cual se fabrican los hilos, mientras que estos
se convierten en la base para fabricar productos textiles tejidos o no tejidos por medio de
mecanismos como hilado, torsión, estiraje, retorcido, etc. Estas materias primas para

22

convertirse en producto intermedio o final, deben ser tratadas o transformadas por medio
de diferentes procedimientos físicos y químicos.
A manera general, en las denominadas lavanderías-tintorerías, los procesos de acabado
en prendas se realizan en todo tipo de material como lo es principalmente el algodón,
mezclas de este u otros materiales (algodón-poliéster, algodón-lycra, viscosa o poliéster
puro entre otros), en donde son llevados a cabo diferentes procesos de producción
descritos a continuación:
-

Manualidades previas, intermedias o finales: En esta etapa una prenda puede
necesitar operaciones manuales previas antes de empezar el proceso de
lavado o desgaste en máquinas dependiendo de los requerimientos del cliente.
La contaminación producida en esta etapa se debe más que nada al lavado de
recipientes donde están contenidas las sustancias utilizadas en el proceso
(materiales oxidantes para decoloración, resinas, pigmentos).

-

Desengomado, descrude: Proceso aplicado a las telas que van a ser teñidas
con el fin de retirar la suciedad o residuos de material vegetal u orgánico,
permitiendo una mayor capacidad de recibir tintura (humectación). Los residuos
esperados del proceso son tensoactivos, coloración desprendida del material y
contaminación por pH y temperatura.

-

Teñido directo, sulfuroso, reactivo, pigmentario: Dependiendo de la apariencia
deseada en los textiles, se pueden aplicar diversos colorantes como los
reactivos, los cuales trabajan en medio alcalino con altas concentraciones de
sal y a temperaturas que oscilan entre los 40-80 °C. Por otro lado, si se
pretende buscar una apariencia con tonos envejecidos, se utilizan los
colorantes directos que trabajan alrededor de un pH 8 con bajas o medias
concentraciones de sal y temperaturas de 50-90 °C o los colorantes sulfurosos,
los cuales trabajan en medio alcalino con adición de un agente reductivo
(Sulfuro de Sodio), a concentraciones de sal medias o bajas y a temperaturas
que oscilan entre 60-90 °C. En esta etapa, los contaminantes provienen
directamente de los colorantes y auxiliares utilizados.
Los diversos agentes y auxiliares utilizados durante el proceso de teñido son:
Agentes alcalinos, agentes de lavado, agentes de mordandato, agentes
reductores, fijadores de tintura, antiespumantes, anti quiebres/lubricantes, anti
reductores, asistentes de tejeduría, agentes especiales, auxiliares para
preparación y tintura simultánea, carriers, dispersantes e igualadores.

-

Stone enzimático neutro o ácido, con o sin piedra: Esta etapa también produce
efectos de envejecido o desgaste en las prendas, retirando en parte el colorante
añadido previamente. La contaminación proviene principalmente de sólidos
suspendidos, tensoactivos, temperatura y pH.
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-

Decolorado bleach, ecológico o reductores: En esta etapa se decolora la prenda
hasta obtener el tono deseado. La contaminación proviene de los colorantes
desprendidos, agentes oxidantes, reductores fuertes, pH elevado, temperaturas
altas.

-

Blanqueo Químico: La finalidad de este procedimiento es aumentar la limpieza
y apariencia de blancura de las prendas. La contaminación esperada se
produce cuando el pH incrementa por encima de las 12 unidades, hay
presencia de tensoactivos y oxidantes y la temperatura se eleva sobrepasando
los 90 °C.

-

Frosteado: Aunque no es una operación muy común debido al trabajo
dispendioso que se produce al preparar soluciones necesarias para llevar a
cabo el proceso, así como el nivel de ruido excesivo causado por las máquinas,
esta etapa genera contaminación al disponer las soluciones preparadas y al
realizar el proceso de neutralización.

-

Suavizado: Esta etapa es la final del proceso de lavandería y tintorería, donde
se pretende suavizar las prendas con el fin de ser más agradables al tacto.

3.2 COLORANTES DE LA INDUSTRIA TEXTIL
Los colorantes son el nombre que se le da a las sustancias coloreadas las cuales son
capaces de teñir tanto fibras naturales como artificiales. Para que un colorante sea
efectivo debe ser capaz de unirse firmemente a la tela y por lavado no debe perder su
color.
Los colorantes químicos en la industria textil pueden clasificarse según su clasificación
química o su utilización:
3.2.1 SEGÚN CLASIFICACIÓN QUÍMICA
-

Colorantes nitrados y nitrosos
Colorantes de aril y triarilmetano.
Colorantes de xantenos
Colorantes oxacinas y dioxacinas
Colorantes as azufre
Colorantes a la tina
Colorantes del grupo del índigo
Colorantes de antraquinona
Colorantes azoicos
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3.2.2 SEGÚN UTILIZACIÓN

-

-

Colorantes Directos (ácidos y básicos): Generalmente son utilizados para teñir la
seda, lanas y poliamidas sintéticas. En el caso específico de los colorantes ácidos
son usados igualmente para teñir la lana, nylon y fibras acrílicas y en el caso de
los básicos, para teñir el algodón.
Colorantes mordiente: El mordiente es un producto que se le adiciona a las fibras
para atraer el colorante. Los principales mordientes son óxidos de aluminio y
cromo.
Colorantes tinados o a la tina: Tiñen las fibras animales y vegetales de forma
directa.
Colorantes del azufre: Aplicados a fibras vegetales.
Colorantes al rayón: Usados para teñir el rayón al acetato y la seda.
Colorantes insolubles al agua: Utilizados para teñir la seda, las poliamidas, las
fibras de PVC y en general las fibras sintéticas.

3.2.3 COLORANTES DIRECTOS
Los colorantes directos son compuestos del tipo azo, con un alto peso molecular,
poseen afinidad directa con algodón, seda, lana y fibras regeneradas, aniónicos y
solubles en agua. De manera general las características más importantes de los
colorantes directos son las siguientes:
 Generalmente son solubles en agua. Pueden necesitar la presencia de
Carbonato Sódico.
 El nivel de solubilidad es directamente proporcional al número de grupos
sulfónicos e inversamente proporcional a su peso molecular.
 En condiciones de bajas temperaturas, este tipo de colorantes pueden
formar colides.
 Son resistentes a los ácidos, pero pueden producir enrojecimiento.

Según la Society of Dyers and Colourist, este tipo de colorantes se clasifican en:
-

Clase A (autorregulables): Poseen un poder de igualización y migración
excelente sin ayuda de agentes auxiliares. Son considerados los de mejor
calidad. Pueden ser aplicados por agotamiento.

-

Clase B (Controlables mediante sal): Escaso poder migratorio y es
necesario la adición de electrolitos para reforzar este efecto. Un contenido
de sal inferior al 1%, producen un índice de agotamiento de un 50% en baño
de solución 1/30.
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-

Clase C (Regulables por temperatura): Escaso poder migratorio,
sensibles a la sal. Dependen de un control exhaustivo de la temperatura y
adición de sal. Son considerados los más sensibles y absorben 50% del
colorante en soluciones con concentraciones menores al 1% de sal.

De igual forma, los colorantes directos pueden ser clasificados según tratamiento
posterior (con sales de cobre, con formaldehído, acabado con resinas y diazotación), o
según sean comercializados (Directos, directos a la luz, directos con tratamiento de sales
metálicas y directos diazotables y copulares).
Para la industria del sector tintorerías, las principales etapas en el proceso de teñido con
colorantes textiles son: disolución del colorante, tintura del sustrato, enjuague, fijación de
color y secado por temperatura (Ver gráfica 1). Cabe resaltar que para cada etapa,
existen procedimientos intermedios dependiendo del tipo de acabado o fibra a tratar en el
proceso.
GRÁFICA 1. ETAPAS GENERALES DE TEÑIDO CON COLORANTES DIRECTOS

Disolución del
Colorante

Tintura del
sustrato

Enjuague

Fijación del
color

Secado por
Temperatura

Fuente. Las Autoras, 2011

3.3 TÉCNICAS AVANZADAS DE OXIDACIÓN APLICADOS AL TRATAMIENTO DE
AGUA
Las Técnicas o Procesos Avanzados de Oxidación (TAOs, PAOs) son procesos
fisicoquímicos que pueden producir cambios significativos en la estructura química de
algunos contaminantes, consiguen comúnmente una mineralización total de este, son muy
útiles para contaminantes refractarios que resisten otros métodos de tratamiento
principalmente el biológico, se usan para tratar contaminantes a muy baja concentración
(ppb), consumen generalmente menos energía que otros métodos como la incineración y
normalmente no producen lodos que necesiten un proceso de tratamiento y/o disposición
posterior.
Igualmente se definen como aquellos procesos de oxidación que involucran la generación
y uso de especies transitorias como el radical hidroxilo (HO·) en cantidad suficiente para
interaccionar con los compuestos orgánicos del medio y llegar incluso a reaccionar 106 –
1012 veces más rápido que los oxidantes alternativos como el ozono.
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Estas técnicas fueron recopiladas de la bibliografía y posteriormente organizadas por las
autoras como se observa en la tabla 1, en la cual se catalogan en procesos No
Fotoquímicos o Fotoquímicos dependiendo de la presencia o ausencia de radiación
luminosa. Para la degradación del colorante directo Azul Novasyn Luz BRL (130%) en una
muestra de agua sintética preparada a nivel laboratorio y una muestra de agua residual
industrial con contenido de este colorante, se trabajó con una técnica fotoquímica
clasificada como fotocatálisis heterogénea.
TABLA 1 TÉCNICAS DE OXIDACIÓN AVANZADA MÁS UTILIZADOS
Técnica
Clasificación

Fotoquímica

Fotólisis del agua en el ultravioleta de vacío (UUV)
UV/H2O2
UV/O3
Foto-Fenton
Ferrioxalato y otros complejos de Fe(III)
UV/Peryodato
Fotocatálisis heterogénea

No Fotoquímica

Ozonización en medio alcalino (O3/OH )
Ozonización con peróxido de Hidrógeno (O 3/H2O2)
+2
Procesos Fenton (Fe /H2O2) y relacionados
Oxidación electroquímica
Radiólisis ϒ y tratamiento con haces de electrones
Plasma no térmico
Descarga electrohidráulica – Ultrasonido
Oxidación en agua subterránea y supercrítica

-

Fuente. Las Autoras, 2011

3.3.1 FOTOCATÁLISIS
El proceso de fotocatálisis es considerada como la aceleración de una fotorreacción
mediante la presencia de un catalizador el cual es activado por la absorción de una fuente
de energía radiante, lo que acelera la reacción con el reactivo mediante la aparición de
pares electrón-hueco (e- y h+), siempre que el catalizador sea semiconductor.
El proceso de fotocatálisis se ha venido estudiando desde hace un par de décadas, lo que
conlleva a determinar que en el campo de la investigación en el tratamiento de agua
residual industrial fundamentalmente, esta tecnología es relativamente nueva e
innovadora frente a técnicas convencionales cuanto a degradación de contaminantes por
oxidación se trata, incluso se le ha llegado a denominar “tecnología sostenible” partiendo
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que su insumo principal es la energía radiante (visible o UV), utilizando en muchas
ocasiones como fuente lumínica el Sol.
Partiendo que la radiación UV es capaz de destruir la materia orgánica, es importante
mencionar que en el caso aplicado a la degradación de colorantes, la eficiencia de esta
técnica puede llegar a decaer significativamente como resultado de la reactividad y
fotosensibilidad que presentan estos mismos. En el campo de la industria textil la gran
mayoría de colorantes usados poseen características de solidez frente a la luz lo que
impide en algunos casos a que el uso de energía radiante en forma de UV no sea
suficientemente eficaz. Como causa de lo anterior, la técnica de fotocatálisis es bastante
útil cuando se cumplen las siguientes condiciones:
 Concentración orgánica máxima de varios cientos de mg/L: Dependiendo de la
naturaleza del contaminante, la fotocatálisis es eficiente cuando este mismo está
presente en concentraciones medias o bajas en la muestra (hasta unos cientos de
ppm de compuestos orgánicos). En el caso de que la concentración exceda el
valor de 1 g/L, se puede proceder a la dilución de la muestra.
 Contaminantes no biodegradables: La fotocatálisis es una excelente alternativa
 Contaminantes peligrosos en mezclas de compuestos orgánicos complejos:
Cuando la mezcla del contaminante es bastante compleja, el uso de la fotocatálisis
se convierte en la mejor elección gracias a su nula selectividad.
 Contaminantes cuyo tratamiento convencional es complicado: Esta técnica es
bastante eficiente cuando los métodos de tratamiento son complejos o dependen
de inversiones de operación costosas.
3.3.1.1 FOTOCATÁLISIS HETEROGÉNEA
La fotocatálisis heterogénea es un proceso no selectivo y de gran significado medio
ambiental que pertenece al grupo de las denominadas Tecnologías Avanzadas de
oxidación, conjuntamente con otros procesos basados en la generación de radicales
oxidantes. Se fundamenta en la absorción directa o indirecta de energía radiante (visible o
UV) por un fotocatalizador heterogéneo que normalmente es semiconductor de banda
ancha. Para activar la remoción del contaminante,
deben existir reacciones de
destrucción sin que el catalizador sufra modificaciones a nivel químico, estas reacciones
se dan en la región interfacial entre un sólido excitado y la solución. La excitación del
semiconductor se puede presentar en dos diferentes formas:
 Por excitación directa del semiconductor, el cual absorbe los fotones usados en el
proceso. (En esta investigación se estudia el primer caso ya que es el más general
y de mayor aplicación en la fotocatálisis heterogénea.)
 Por excitación inicial de moléculas adsorbidas en la superficie del catalizador, las
que a su vez son capaces de inyectar electrones en el semiconductor.
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Esta tecnología incluye gran variedad de reacciones (Oxidaciones suaves o totales,
deshidrogenación, transferencia de hidrógeno, intercambio isotópico de oxígeno (con 18O)
e hidrógeno (con deuterio), depósito de metales, descontaminación de agua, remoción de
contaminantes gaseosos, acción bactericida. Esta técnica puede realizarse en diferentes
fases (gaseosa, líquidas orgánicas puras o disoluciones acuosas). La única diferencia que
se encuentra con la catálisis convencional es la forma de activación del catalizador, ya
que la activación térmica es sustituida por la fotónica.
En la fotocatálisis heterogénea, los orbitales moleculares de los semiconductores poseen
una estructura de banda. Las bandas más importantes y de especial interés en la
fotocatálisis son la banda ocupada de valencia (VB: valence band) y la banda desocupada
de conducción (CB: conductance band), las cuales se encuentran separadas una de otra
por la “distancia energética entre bandas” (Ebg: Band gap). Cuando es iluminado el
semiconductor con una fuente energética (hν) mayor que la distancia energética entre
bandas (Egb) un electrón promociona desde la banda de valencia a la banda de
conducción, creando un hueco en la banda de valencia.
Los pares electrón-hueco que se han creado a través del proceso, aproximadamente
tienen una vida media alrededor de nanosegundos (tiempo suficiente para que se
desplacen a la superficie y reaccionen con especies absorbidas). Los pares electrónhueco que no alcanzaron a separarse y posteriormente reaccionar con especies en
superficie, se recombinan (puede tener lugar en la superficie y en el seno de la partícula)
posteriormente, la energía se disipa.
Muchos materiales pueden actuar como fotocatalizadores, TiO2, ZnO, CdS, óxidos de
hierro, WO3, ZnS, etcétera; se excitan absorbiendo parte de la radiación del espectro solar
que incide sobre la superficie terrestre (λ > 310nm). Los semiconductores más usuales
presentan bandas de valencia con potencial oxidante (+1 a +3,5 V) y bandas de
conducción moderadamente reductoras (+0,5 a –1,5 V) 16

3.3.1.2 FOTOCATÁLISIS CON TiO2
Los óxidos metálicos semiconductores de banda ancha son por hoy los fotocatalizadores
más usados e investigados hasta la actualidad, más exactamente el dióxido de Titanio
(TiO2), el cual es un óxido bastante económico y estable a nivel químico y biológico.
Funciona en un rango amplio de pH y es capaz de producir transiciones electrónicas por
absorción de luz en el ultravioleta cercano (UV-A) (λ< 380 nm).
El dióxido de titanio (TiO2) se encuentra en tres formas cristalinas: anatasa, rutilo y
broquita, siendo las dos primeras las más comunes y la anatasa la más efectiva en el

16

Morrison S.R. Electrochemistry at semiconductor and oxidized metal electrodes (1997) Editorial Plenum Press. Nueva
York
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tratamiento de aguas residuales 17 . La distancia energética entre bandas (Egb) para la
anatasa es de 3.2 eV, posee una mayor superficie activa y mayor adsorción de sustancias
debido a que su formación se ve cinéticamente favorecida a temperaturas menos a 600
°C. La forma comercial en la que se encuentra en TiO2 es producida por la compañía
alemana Degussa, y recibe el nombre de P-25. Ver Grafica 2.
GRÁFICA 2. MECANISMO DE FORMACIÓN DEL PAR ELECTRÓN-HUECO EN LA SUPERFICIE
DE UN SEMICONDUCTOR (TIO2) BAJO IRRADIACIÓN UV

Fuente. Las Autoras 2011

17

Pignatello J.J.; Liu D.; Huston P. Evidence for additional oxidant in the photoassisted fenton reaction. Environ. Sci.
Technol. 33 (1999) 1832
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3.3.1.3 MECANISMO
El proceso fotocatalítico comienza con la absorción de radiación en el UV cercano (λ <
380 nm) con energía superior al “bandgap” (EG) por parte del catalizador o semiconductor
escogido en la investigación (TiO2), originando pares de electrón-hueco. (Ecuación 1)
(1)

En la superficie del TiO2, los huecos reaccionan tanto con H2O absorbida como con
grupos OH- para formar radicales hidroxilo (OH*), capaces de oxidar la materia orgánica
(colorante orgánico textil). (Ecuación 2 y 3)
(2)
(3)
Los electrones en exceso de la banda de conducción reaccionan con el oxígeno molecular
el cual actúa como aceptor de electrones para formar radicales superóxido y peróxido de
hidrógeno. (Ecuación 4 y 5)
(4)
(5)
Los radicales superóxido y peróxido de hidrógeno generan más radicales hidroxilo.
(Ecuaciones 6, 7 y 8)
(6)
(7)
(8)
Los radicales hidroxilo generados finalmente en el proceso, son capaces de oxidar los
compuestos orgánicos presentes en la muestra de agua residual.

3.3.1.4 PARÁMETROS QUE INTERVIENEN EN EL PROCESO DE FOTOCATÁLISIS
Existen algunos parámetros que inciden cualita y cuantitativamente en el proceso de
fotocatálisis, a continuación se describen los de mayor relevancia que fueron analizados
durante el proceso.
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a. Temperatura y Potencial de Hidrógeno (pH)
Durante el desarrollo de las pruebas en el fotoreactor se tuvo en cuenta el monitoreo en la
variación de la temperatura de la muestra de agua a tratar con el fin de corroborar el
funcionamiento de la lámpara UV dentro del reactor anular durante su tiempo máximo de
operación (2 horas) determinando que este variaba alrededor de 2 a 3 °C de la
temperatura ambiente inicial.
Teóricamente, la variación de la temperatura no afecta significativamente la velocidad de
las reacciones fotocatalíticas ya que este es un comportamiento típico de las reacciones
iniciadas fotoquímicamente por adsorción de un fotón 18 . Sin embargo, cuando este
parámetro aumenta, puede disminuir la solubilidad del O2 disuelto y así mismo disminuir la
disposición de este en la reacción, de igual forma, un aumento de temperatura mejora la
cinética de la reacción al provocar un aumento en el choque de las partículas del sustrato
y el semiconductor.
Respecto al parámetro de pH, este afecta las propiedades superficiales del catalizador
como la forma química del compuesto a degradar y por lo general este proceso es más
efectivo en condiciones ácidas (pH 3-5).
Para el caso del colorante textil, se realizaron las pruebas usando dos unidades de pH
diferentes en las soluciones acuosas preparadas; pH ácido (4 unidades) y pH básico (9
unidades), para determinar cómo este parámetro afecta la estructura química del
compuesto manifestándose en alteraciones de velocidad de degradación de los mismos.
Para la preparación del agua en cada una de las corridas, el medio se acidificó con una
solución preparada de Ácido Nítrico al 10% (HNO3) y se basificó con Hidróxido de Sodio
0.2 N (NaOH).
Durante las corridas con efecto individual, combinado y el efecto de fotocatálisis, se
observó una variación de pH durante el tiempo de reacción; por lo que fue necesario
acondicionarlo al pH inicial con el fin de garantizar las condiciones propuestas en el
diseño experimental durante todo el proceso de tratamiento.
Finalmente se observó que la mayoría de los casos durante el efecto de la fotocatálisis
heterogénea, los mejores resultados se obtuvieron en pH ácido (4 unidades).

b. Catalizador (TiO2)
El dióxido de titanio (TiO2) también conocido como Anatasa (figura 1.) (Una de las cinco
formas minerales del óxido conductor), posee una forma cristalina con las mejores
propiedades fotocatalíticas y fotoconductoras
y con una mayor capacidad de
fotoadsorción. Este es anfótero y posee un punto isoeléctrico variable, dependiendo del
18

Fotocatálisis heterogénea [En línea]. [Citado el 01 de Agosto de 2001]. Disponible en internet:
<http://bdigital.eafit.edu.co/bdigital/PROYECTO/P660.2995V732/capitulo5.pdf>
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método de síntesis utilizado para la obtención del mismo. Entre las ventajas más
relevantes de utilizar este catalizador como agente semiconductor y foto sensibilizador
son:






Activado con radiación menor a 387,5 nm
Es económico
Insoluble
Fotoestable
Altamente estable en medios no muy ácidos o básicos
FIGURA 1 DIÓXIDO DE TITANIO TIO2 TIPO ANATASA

Fuente. Las Autoras, 2011

C. Características
Características importantes que se deben tener en cuenta en un fotocatalizador
son: alta área superficial, una distribución de tamaño de partícula uniforme, forma
esférica de las partículas y ausencia de porosidad interna de la misma. Por lo
general son empleados polvos con tamaño de radio de partícula del orden
micrométrico. La anatasa (TiO2) es considerada como la forma cristalina con las
mejores propiedades fotocatalíticas, permitiéndole una mayor capacidad de
fotoadsorción por oxigeno molecular y sus formas ionizadas; también se
caracteriza por poseer una baja rapidez relativa de recombinación de pares huecoelectrón.
-

Difracción de rayos X (DRX)

Identifica cualitativamente la composición mineralógica de una muestra cristalina y
se basa en las interferencias ópticas que se originan cuando una radiación
monocromática atraviesa una rendija de espesor comparable a la longitud de onda
de la radiación. Cuando los rayos X son irradiados sobre la muestra a analizar,
estos se difractan con ángulos que dependen de las distancias interatómicas.
o

Estructura: El dióxido de titanio (TiO2) existe en tres formas cristalográficas:
Anatasa, rutilo y brookita, pero sólo las dos primeras son usadas para fines
fotocatalíticos (Ver gráfica 3) y en ambas estructuras, cada átomo de titanio
está en el centro de un octaedro de átomos de oxígeno. Teóricamente se
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ha comprobado que en la estructura cristalográfica el rutilo, los átomos de
oxígeno forman una red hexagonal compacta ligeramente distorsionada y
los tres ángulos Ti-O-Ti son prácticamente iguales. En el caso de la
anatasa, un ángulo de Ti-O-Ti es de 180° y los otros dos de 90°.19
La forma más popular del TiO2 es producida por la compañía alemana
Degussa, cuya caracterización del polvo contiene aproximadamente 80%
de anatasa y 20% de rutilo, ya que se ha encontrado que en un gran
número de casos, la anatasa es fotocatalíticamente más activa que el
rutilo.
GRÁFICA 3. ESTRUCTURA CRISTALINA DE LA ANATASA (IZQUIERDA) Y EL
RUTILO (DERECHA)

Fuente. SEMICONDUCTORES CON ACTIVIDAD FOTOCATALÍTICA.
Plataforma Solar de Almería, Gobierno de España.
http://www.psa.es/webeng/solwater/files/CYTED01/10cap04.pdf

o

Diámetro de Partícula: Este parámetro es de vital importancia ya que, la
variación del diámetro de la partícula de TiO2 hace que reciba la
radiación UV de manera diferente y esto se vea reflejado en cambios
significativos en los procesos de adsorción y la generación de pares
electrón-hueco20.

o

Área superficial: El área superficial del óxido semiconductor
teóricamente es directamente proporcional a su capacidad de
absorción, permitiendo una eficiencia mayor en degradación de

19

SEMICONDUCTORES CON ACTIVIDAD FOTOCATALÍTICA. Plataforma Solar de Almería, Gobierno de España. [En línea].
[Citado
el
23
de
Julio
de
2011].
Disponible
en
Internet:
<http://www.psa.es/webeng/solwater/files/CYTED01/10cap04.pdf >
20
SEMICONDUCTORES CON ACTIVIDAD FOTOCATALÍTICA. Plataforma Solar de Almería, Gobierno de España.
http://www.psa.es/webeng/solwater/files/CYTED01/10cap04.pdf
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contaminantes. El porcentaje de TiO2 según el análisis DRX encontrado
en la tesis de Ardila y Zarate en el año 2009 es de 78%, siendo este un
valor utilizado para determinar el área superficial disponible (ASD). En
los ensayos con 50, 250 y 500 mg/L de TiO2, las ASD son 13,65 m2/g,
68,25 m2/g y 136,5 m2/g respectivamente. (Ver Anexo D)
Masa y disposición del catalizador
En la literatura se encuentra que, entre mayor sea la concentración del catalizador,
la tasa de descomposición de contaminantes también aumenta debido a que hay
una mayor área superficial libre en donde se desarrolla el proceso de degradación.
Sin embargo, es importante tener en cuenta que dependiendo de la disposición de
este dentro del sistema de fotorreacción (fijo o en suspensión), tanto la velocidad
de degradación como el porcentaje de mineralización del mismo, varían
significativamente.
Durante el desarrollo del proyecto, se utilizaron tres diferentes masas de
catalizador, (50, 250 y 500 mg/L de TiO2) dispuestos en solución dentro del tanque
de igualación (su actividad sensibilizadora se realizó en suspensión, por lo tanto se
dice que es en fase heterogénea). Lo anterior se llevó a cabo ya que se ha
comprobado que el área superficial expuesta a la solución a degradar es mucho
más alta, a diferencia de la disposición del mismo de manera fija o soportada
dentro del reactor debido a:
o
o
o

Limitaciones en la transferencia de materia a bajos caudales
Impide una correcta iluminación ya que una parte del catalizador fijo no
está siendo expuesta a la radiación UV impidiendo la activación del
mismo.
Aumento de la pérdida de carga dentro del reactor, aumentando los
sistemas de bombeo reflejándose en incrementos energéticos y por
ende económicos.

Respecto a la concentración e iluminación del catalizador respecto al diámetro del
reactor, cabe anotar que la lámpara está ubicada de manera coaxial a este
generando un camino óptico corto (25 mm), evitando un posible fenómeno de
apantallamiento entre la fuente de alimentación y el catalizador.
Finalmente, para impedir una posible sedimentación del catalizador dentro del
reactor se tuvo en cuenta generar un flujo de tipo turbulento dentro del mismo.
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Adsorción Competitiva
Además de la solución que se esté tratando (contaminante textil), hay que tener en
cuenta que existe la posibilidad de que otras moléculas sean adsorbidas sobre la
superficie del catalizador (TiO2). Estas moléculas pueden formarse a medida que
se realiza el proceso de fotocatálisis y se manifiestan como productos intermedios
o finales; incluso otros reactivos que se encuentren en la solución pueden interferir
en el proceso. Teóricamente, esa adsorción competitiva se ha probado en el caso
de aniones inorgánicos (Cloruros, sulfatos, fosfatos).

c. Oxidante (H2O2)
El efecto fotocatalítico es potencializado adicionando un agente oxidante (en este caso,
peróxido de hidrógeno al 30% p/v), ya que la presencia de H2O2 (ver figura 2) acelera la
mineralización, inhibiendo la recombinación de electrones y huecos y finalmente es
precursor de la oxidación de la materia orgánica presente en la muestra a degradar
generando radicales (˙OH).
FIGURA 2. PERÓXIDO DE HIDRÓGENO AL 30% P/V

Fuente. Las Autoras, 2011.

d. Longitud de onda e intensidad de radiación
Para generar en el semiconductor (TiO2) pares electrón-hueco, se debe tener en cuenta
que este absorba longitudes de onda inferiores a 400 nm los cuales corresponden al
espectro ultravioleta. Entre menor sea la longitud de onda, la distancia de penetración de
los fotones en la partícula de TiO2 será más corta, ya que estos son absorbidos por las
moléculas del semiconductor con más fuerza, generando los pares electrón-hueco más
cerca de la superficie de la partícula y evitando cada vez más que se posibilite un proceso
de recombinación y así mismo aprovechar en mayor cantidad la energía absorbida.
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e. Demanda Química de Oxígeno (DQO)
El parámetro de la DQO (Figura 3) se tuvo en cuenta con el fin de realizar un seguimiento
a la oxidación enérgica de la materia orgánica e inorgánica presente en la muestra de
agua. La medición de este parámetro se llevó a cabo por medio del método de
determinación fotométrica de la concentración de Cromo (III) tras oxidación con Dicromato
potásico / ácido sulfúrico/ Sulfato de Plata. Ver el procedimiento de medición en el anexo
A

FIGURA 3 CELDAS DE DQO

Fuente. Las Autoras, 2011.

Sólo aguas con un contenido en DQO menor o igual a 5 g/L son aptas para ser tratadas
por medio de procesos de oxidación fotocatalítica ya que concentraciones mayores a
esta requieren cantidades excesivas de oxidante, siendo este un parámetro poco
favorable en el ámbito práctico y económico.
f.

Tipo de reactor

El tipo de reactor juega un papel fundamental en el resultado final de la degradación de un
contaminante. Factores como la geometría, la óptica, la distribución de luz y el tipo de
flujo, influyen significativamente sobre el rendimiento final del mismo.
En el proceso de fotocatálisis heterogénea, los factores de mayor relevancia a la hora de
realizar el montaje y operación de un fotoreactor son el aprovechamiento energético de la
radiación, la disposición del catalizador y el tiempo de recirculación. Respecto al
rendimiento energético, la mayoría de los diseños utilizados ubican la fuente energética
(lámpara UV) en el centro del reactor anular, lo cual ha demostrado resultados
satisfactorios en la práctica experimental. En cuanto al tiempo de recirculación, este
determina básicamente el tiempo en que la muestra estará sometida a degradación. Ver
figura 4.
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FIGURA 4 FOTOREACTOR ANULAR VERTICAL

Fuente. Las Autoras, 2011

En el campo de la investigación respecto a la degradación de contaminantes y colorantes
químicos de aguas residuales, se han diseñado diferentes reactores cuya energía
radiante es captada por medio de colectores solares o simulada por medio de lámparas
UV. Esta última alternativa permite controlar las condiciones experimentales a nivel de
laboratorio, además de generar radiaciones continuas en longitudes de onda deseadas.
El mecanismo que usa la lámpara UV es relativamente sencillo: al interior de la lámpara
UV (tubo de borosilicato), un arco eléctrico golpea una mezcla de vapor de mercurio y
argón que está en el interior. Cuando la corriente eléctrica golpea la mezcla el argón no
participa, ya que su función es sólo ayudar a encender la lámpara, extender la vida útil del
electrodo y reducir las pérdidas. Pero las moléculas del mercurio se excitan y los
electrones de las órbitas externas descienden a órbitas de menor nivel energético,
emitiendo la energía sobrante en forma de radicación UV.21
Las ventajas del uso del uso de la lámpara UV son:
 Costo inicial y de operación bajos.
 No hay necesidad de diseñar tanques de retención ya que este tipo de
tratamiento es inmediato.
 No genera cambios en el pH o en los niveles de conductividad.
 Fácil mantenimiento (limpieza y reemplazo de lámpara).
 Fácil instalación.
21

GULYAS, H. Experiences with solar application of photocatalytic oxidation for dye removal from a model textile
industry wastewater. En: WATER POLUTION. (6 : 2001: Southampton). Water polutionVI.Modelling, Mearuring and
Prediction.Southampton :Hrsg; Brebbia; WIT Press, 2001. p. 153-165.
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g. Naturaleza del Contaminante
El colorante a utilizar es artificial tipo directo el cual tiñe la fibra sin necesidad de un
segundo químico o mordiente como se le denomina en este tipo de procesos. En la
actualidad existen dos tipos de colorantes directos, azoicos y tiazólicos. El primero es
derivado de las aminas del difenilo (Ver Gráfica 4) y el segundo es llamado así debido a
que su molécula contiene el anillo tiazólico produciendo coloraciones amarillas, naranjas y
pardas. (Ver Gráfica 5). Los diferentes radicales que pueden ser reemplazos en la
estructura molecular principal se encuentran en la tabla 2.
GRÁFICA 4 ESTRUCTURA QUÍMICA DEL COLORANTE DIRECTO TIPO AZÓICO

Fuente. Secretaria Distrital de Ambiente (SDA). División Recursos

TABLA 2 RADICALES EXISTENTES EN COLORANTES DIRECTOS TIPO AZÓICO
X
R
-HN-NH-H
Arildiaminas, enlace simple de bencidínicos
SO3Na
-CH=CH- etilbénicos
-Cl
-NH-NO2
-O-OH
-S-CH3
-CONH-OCH3
-NH-CO-NH-OCH2-CONa
Fuente. Secretaria Distrital de Ambiente (SDA). División Recursos

GRÁFICA 5. ESTRUCTURA QUÍMICA DEL COLORANTE DIRECTO TIPO TIAZÓLICO

Fuente. Secretaria Distrital de Ambiente (SDA). División Recursos
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3.3.1.5 REDUCCIÓN DE IMPACTOS AMBIENTALES
Con el fin de realizar el menor impacto ambiental posible durante el desarrollo de la
investigación, se reemplazó la fuente de consumo de energía eléctrica, por el uso de un
módulo fotovoltaico o más comúnmente llamado “Panel Solar”.
Para aplicaciones específicas en el campo de la Ingeniería es relevante tener en cuenta
que el Sol se comporta como un cuerpo negro a una temperatura efectiva de 5762 K y
que emite energía en forma de ondas electromagnéticas la cual se utiliza para la
generación de electricidad y cuya radiación solo llega un 8% expresado como radiación
UV.
Respecto a los diferentes métodos que convierten la energía lumínica proveniente del Sol
en energía eléctrica, se encuentra el efecto fotoiónico, el termoelectrónico y el
fotovoltaico, siendo este último el de mayor interés para el desarrollo de la investigación
ya que se utilizarán módulos fotovoltáicos para suministrar energía al reactor de trabajo.

-

Módulos fotovoltáicos o paneles solares

Un módulo fotovoltaico aprovecha la energía lumínica proveniente del Sol para
transformarla en energía eléctrica. Estos módulos están formados por numerosas celdas
o células fotovoltaicas que captan los fotones presentes en la radiación emitida por el Sol,
los cuales impactan sobre la superficie de la célula y terminan siendo absorbidos por
materiales semiconductores, chocando a los electrones permitiendo que estos sean
liberados de los átomos a los que pertenecían; estos electrones empiezan a circular por el
material produciendo electricidad. 22
Los módulos fotovoltaicos están compuestos por un generador solar, un acumulador, un
regulador de carga y opcionalmente un inversor. El generador está comprendido por un
conjunto de células solares fotovoltaicas las cuales captan la radiación lumínica del Sol la
cual es posteriormente transformada en corriente continua a baja tensión. Respecto a los
acumuladores, estos almacenan la energía que ha producido el generador permitiendo
que sea utilizada en momentos de baja o nula radiación solar; el regulador de carga
impide la sobrecarga en el sistema evitando daños en el módulo fotovoltaico. Cuando se
instala el inversor, este transforma la corriente continua de 12 ó 14 V que posee el
acumulador a una corriente alterna de 230V.23
Una sola celda es capaz de producir hasta una tensión de algunas décimas de voltio y
una potencia máxima cercana a los 2W. Para utilizar este tipo de energía alternativa y

22

Funcionamiento del panel solar. [En línea]. 2011. [Citado el 1 de Abril de 2010]. Disponible en Internet :
<http://tskan.com/funcionamiento-panel-solar/>
23
Estructura de los paneles solares [En Línea]. 2006. [Citado el 1 Abril de 2010]. Disponible en Internet:
<http://www.instalacionenergiasolar.com/placas-solares/estructura-paneles-solares.html>
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dependiendo de los requerimientos energéticos, estos paneles individuales deben ser
conectados en serie o paralelo para producir tensiones mayores (6, 12 ó 24 V). 24

3.3.1.6 ANÁLISIS DE VARIANZA (ANOVA)
“Busca probar la hipótesis de igualdad de medias entre todos los tratamientos. Como un
experimento consiste en una manipulación intencional y controlada de una o más
variables para evaluar su (supuesto) efecto en la variable dependiente o variablerespuesta.
Cuando se utiliza dicha técnica se deben cumplir los siguientes supuestos:
 Las muestras de los diversos subgrupos deben seleccionarse mediante el
muestreo aleatorio, a partir de los grupos normalmente distribuidos.
 La varianza de los subgrupos debe ser homogénea.
 Las muestras que constituyen los grupos deben ser independientes”25.
Para manipular de forma correcta el ANOVA se deben cumplir tres tipos de hipótesis,
aunque se aceptan desviaciones de las condiciones ideales:
 “Cada conjunto de datos debe ser independiente del resto.
 Los resultados obtenidos para cada conjunto deben seguir una distribución normal.
 Las varianzas de cada conjunto de datos no deben diferir de forma significativa”26

3 MARCO LEGAL

Constitución
política de

TABLA 3 LEGISLACIÓN, NORMAS AMBIENTALES
NORMA DE NORMAS
La propiedad es una función social que implica
Art 58
obligaciones. Como tal, le es inherente una función
ecológica.
Todas las personas tienen derecho a gozar de un
ambiente sano.
Art 79
La ley garantizará la participación de la comunidad en
las decisiones que puedan afectarlo.
Es deber del Estado proteger la diversidad e integridad

24

VARGAS, Luis A, QUICENO, César O, CERMELO, Sanjuanés M. DISEÑO Y CONSTRUCCIÓN DE UN GENERADOR
PROTOTIPO DE ENERGÍA MEDIANTE PÁNELES SOLARES-HIDRÓGENO CELDA DE COMBUSTIBLE. Universidad Distrital
Francisco José de Caldas, Centro de Investigaciones y Desarrollo Científico. 2000, p 22.
25
MOLINERO, Luis. Análisis de Varianza. Junio; 2003. [citado el 30 de marzo de 2011]. Disponible en línea:
<http://www.seh-lelha.org/pdf/anova.pdf.>
26
BOQUÉ, Ricard. MOROTO, Alicia. El análisis de la varianza (ANOVA). 1. Comparación de múltiples poblaciones. [citado
el 30 de marzo de 2011]. Disponible en línea: <http://www.quimica.urv.es/quimio/general/anovacast.pdf>
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Colombia 1991

Código Penal

Ley 99 del 93

Ley 388 de 1997

Decreto 1594 de
1984

Resolución 3957
de 2009

Decreto 3930 de
2010

del ambiente, conservar las áreas de vital importancia
ecológica y fomentar la educación para el logro de estos
fines.
El Estado planificará el manejo y aprovechamiento de
los recursos naturales, para garantizar su desarrollo
sostenible, su conservación, restauración o sustitución.
Art 80
Además, deberá prevenir y controlar factores de
deterioro ambiental, imponer sanciones legales y exigir
la reparación de los daños causados.
Sobre los delitos contra los recursos naturales y el
medio ambiente, se categorizan los delitos teniendo en
cuenta entre otros el ilícito aprovechamiento de los
Título XI
recursos naturales, los daños a los mismos y la
contaminación ambiental, determinando las sanciones
pecuniarias y de privación de libertad que cada delito
amerita.
NORMA REGLAMENTARIA ESPECÍFICA
Crea el Ministerio del medio ambiente y reordena el sector público del
sector público encargado de la gestión y conservación del medio ambiente
y recursos naturales
Regido bajo los Principios de precaución.
El proceso de desarrollo económico y social del país se
Art 1
orientará según los principios universales y del desarrollo
sostenible contenidos en la Declaración de Río de Janeiro de
junio de 1992 sobre Medio Ambiente y Desarrollo.
Utilidad Pública e Interés Social, Función Ecológica de la
Art 107
Propiedad.
Principios:
1. La función social y ecológica de la propiedad.
Art 2
2. La prevalencia del interés general sobre el particular.
3. La distribución equitativa de las cargas y los beneficios.
RECURSO HÍDRICO
Art 72
Establece los parámetros que debe cumplir todo vertimiento
realizado a un cuerpo de agua receptor.
Reglamenta el manejo y administración del recurso agua; para tal fin se
establecen las entidades denominadas EMAR, quienes deben controlar
todo lo referente a vertimientos, calidad, permisos, tasas retributivas y los
efectos ambientales que se ocasionen al recurso.
Por la cual se establece la norma técnica, para el control y manejo de los
vertimientos realizados a la red de alcantarillado público en el Distrito
Capital, al tiempo que fija los índices, factores, concentraciones o
estándares máximos para su vertido.
Por la cual se establecen las normas y los valores límite máximos
permisibles de parámetros en vertimientos puntuales a sistemas de
alcantarillado público y a cuerpos de aguas continentales superficiales de
generadores que desarrollen actividades industriales, comerciales o de
servicio y se dictan otras disposiciones.
Fuente: Las Autoras, 2011.
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4 METODOLOGÍA

El procedimiento de fotocatálisis para la degradación de un colorante directo proveniente
de una industria textil, se llevó a cabo en 3 grandes fases: Selección y montaje, pruebas
pre-experimentales y pruebas experimentales con cada uno de sus componentes, como
se observa a continuación en la gráfica 6.

GRÁFICA 6 METODOLOGÍA DEL PROYECTO

Fuente: Las autoras, 2011.

43

FASE I: SELECCIÓN Y MONTAJE

A continuación se describe en detalle los componentes correspondientes a la primera fase
de seleccción del colorante y montaje del fotoreactor:
4.1.1 SELECCIÓN DEL COLORANTE
Para el desarrollo del proyecto, se tuvó en cuenta investigaciones realizadas previamente
por la Universidad de La Salle respecto al proceso de degradación de colorantes usados
en la industria textil por medio de fotocatálisis, encontrando así mismo que sólo se había
trabajado con un colorante reactivo (Rainofix HF 2B 150%).
Partiendo de lo anterior y teniendo en cuenta la alta demanda por parte de las industrias
del sector textil referente al uso de colorantes, se encontró que los colorantes de tipo
directo, reactivo y disperso poseen una alta demanda en la industria textil, debido al
remplazo de los colorantes sulfuroso, debido a que este ultimo requiere de la adición de
agentes reductores para su solubilización que impiden su utilización en el baño tintóreo y
elevan los contenidos contaminantes.27
Se seleccionó para el desarrollo del proyecto el colorante directo Azul Novasyn Luz BRL
130% (ANL 130%), perteneciente a la familia de los colorantes directos y usado en el
mercado de la indutria textil, especialmente en el sector tintorerías. Este pigmento fue
suministrado por una tintorería ubicada en el sector industrial de Montevideo, zona
industrial de Kennedy en la ciudad de Bogotá y actualmente es usado en su proceso de
producción. (Ver Figura 5)
FIGURA 5 MUESTRA DE COLORANTE DIRECTO AZUL NOVASYN LUZ BRL 130%

Fuente. Las Autoras, 2011

27

J. Pérez-Folch*, J. Valldeperas**, M.J. Lis***, J.A. Navarro**** e I. Conde*****. Reducción electroquímica de
colorantes
sulfurosos.
vías
de
Proceso
Tomado
de:
http://upcommons.upc.edu/revistes/bitstream/2099/4693/1/7reducci%C3%B3n%20electroqu%C3%ADmica.pdf
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4.1.2 MONTAJE DEL FOTOREACTOR
El montaje del sistema de fotoreacción se llevó a cabo en el laboratorio de Planta Piloto
del programa de Ingeniería Ambiental y Sanitaria de la Universidad de La Salle. Basados
en las investigaciones recientes por parte de la Universidad de La Salle respecto al campo
de la fotocatálisis, el fotoreactor utilizado en la degradación del colorante directo
comprende el mismo diseño utilizado en la tesis de grado de Olarte y Pulido.
4.1.2.1 AJUSTES Y MODIFICACIONES DEL FOTOREACTOR
-

Estado incial

El fotoreactor inicialmente contaba con un tubo PVC de 4” de diámetro anclado a la pared,
con dos tapas tipo rosca a los extremos y una entrada, salida y purga de muestra con sus
respectivos accesorios. A continuación en la tabla 4 se explica, los ajustes y
modificaciones que se le realizaron en el montaje.
TABLA 4 DESCRIPCIÓN DE AJUSTES Y/O MODIFICACIONES DEL FOTOREACTOR
COMPONENTE
ESTADO INCIAL
AJUSTE Y/O MODIFICACIÓN
Recubrimiento de las fugas con silicona y
masilla epóxica. Limpieza del reactor con
agua y jabón. Recubrimiento interno con
Fugas en uno de los
lámina de acero inoxidable para aumentar
Reactor Anular
extremos, manchado en la
la reflexión de los rayos UV durante el
superficie externa.
tratamiento.
Compra de mangueras de entrada y salida
con sus respectivos aditamentos.
Compra de una bomba sumergible con
capacidad de 250 L/h.

Bomba Sumergible
Lámpara UV
Cilindro de
Borosilicato
Tanque de
Igualación
Sistema de Mezcla

Adquisición de la lámpara con una coraza
en borosilicato, tapón de caucho y sus
Ausencia de componentes
respectivas conexiones eléctricas.
del sistema
Compra del tanque de homogenización
con las mismas características trabajadas
en experiencias preliminares.
Adquisición de una plancha de
calentamiento con su respectivo agitador
magnético.
Fuente. Las Autoras, 2011
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4.1.2.2 DESCRIPCIÓN DEL FOTOREACTOR
El fotoreactor esta comprendido por una estructura anular cilíndrica que rodea una
lámpara tubular que actúa como fuente de radiación UV. Posee igualmente una entrada,
una salida y una toma de muestra o purga.
Para llevar a cabo el sistema de fotoreacción es necesario un tanque de igualación donde
se llevan a cabo los procesos de mezcla, recirculación, adición de dosis de oxidante y
ajuste de pH. Los componentes del fotoreactor son los siguientes:
-

Reactor Anular

Formado por un tubo PVC de 4” de diámetro, cerrado en sus extremos por tapas tipo
rosca. Comprende una entrada (1), una salida (2) y una toma de muestra o purga (3) (Ver
Figura 6) y esta soportado a la pared por una base metálica. Además de poseer las
siguientes características (Tabla 5)
FIGURA 6 REACTOR ANULAR

3

2

1

Fuente. Las Autoras, 2011
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FIGURA 7 INTERIOR DEL FOTOREACTOR ANULAR

Fuente. Las Autoras, 2011

TABLA 5 CARACTERÍSTICAS DEL REACTOR ANULAR Y SUS ACCESORIOS

CARACTERÍSTICAS

Material

PVC Presión con
recubrimiento interno de
materia reflector (figura 7)

Longitud

81,8 cm

Diámetro

4”

Capacidad

6,6 L

Entrada

Accesorios

Salida y
Toma de muestra o purga

DESCRIPCIÓN
Resistencia al calor y a la presión. Es
recubierta en su interior con una lámina
de acero inoxidable para incrementar la
reflectividad de los rayos UV al entrar en
contacto con el agua y el catalizador.
Espacio suficiente para contener la
coraza de borosilicato.
Diámetro comercial de la tubería PVC,
con un espacio suficiente para contener
la coraza de borosilicato.
Capacidad máxima de llenado dentro del
reactor anular sin recirculación.
1 Manguera plástica de presión
transparente
1 Abrazadera metálica ¾”
1 Buchín galvanizado ½”
1 Unión hembra
2 Uniones macho
Tubería PVC ½”
1 Manguera plástica de presión
transparente
1 Abrazadera metálica ¾”
1 Buchín galvanizado ½”
1 “T”
1 Válvula Bola
1 Codo 90°
1 Unión hembra
Tubería PVC ½”

Fuente. Las Autoras 2011.
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-

Lámpara UV

Lámpara ultravioleta LUXTECH de tipo germicida con balastro independiente para
generar mayor irradiación UV dentro del fotoreactor (ver figura 8). El ensamble de las
conexiones eléctricas así como el montaje de la lámpara dentro de la coraza de
borosilicato y el sellamiento de la estructura se llevó a cabo en el ”Laboratorio De
Sistemas, Electrónica Básica Y Avanzada” del programa de Ingeniería Eléctrica de la
Universidad de La Salle, con la colaboración de uno de los ingenieros encargados del
laboratorio. En la tabla 6 se presentan sus caracteristicas:
FIGURA 8 LÁMPARA UV DENTRO DE LA CORAZA DE BOROSILICATO

LÁMPARA

CORAZA

Fuente. Las autoras, 2011.

TABLA 6 CARACTERÍSTICAS Y DESCRIPCIÓN DE LA LÁMPARA UV
CARACTERÍSTICAS
DESCRIPCIÓN
(Borosilicato)
Aisla la lámpara del agua, pero permite la
Material
TM
Vidrio Duran
transmisividad de la luz UV.
Diámetro
6,2 cm
Permite para contener la lámpara UV con
su balastro y cables de conexión.
Longitud
63 cm
Impide el paso de agua hacia la lámpara
Caucho con 2,4 cm
UV. Esta perforada en el centro con el fín
Tapón
de altura
de conectar la lámpara al sistema
eléctrico.
Marca
LUXTECH
Sin incluir balastro
Longitud
44,45 cm
Germicida de
La banda de luz ultravioleta se encuentra
Tipo
mercurio de baja
entre las longitudes de onda de 200 a
presión
300 nm (región germicida).
Modelo EB-X1
Voltale entrada: 120 Voltios - 60 Hz
Balastro
NIPPON
Poder de entrada: 18 W
Tipo de Bulbo: F18T8
Tc= 70° C
Fuente. Las Autoras 2011.
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-

Sistema de Igualación y Recirculación

El sistema de igualación y recirculación está compuesto por un recipiente de vidrio el cual
contiene parte de la muestra a degradar (Ver figura 9). Dentro del recipiente se encuentra
una bomba sumergible (ver figura 10) que recircula de forma contínua la muestra dentro
del reactor. Las caracterísitcas del recipiente y de la bomba sumergible describen en las
tablas 7 y 8.
FIGURA 9 RECIPIENTE DE IGUALACIÓN

Fuente. Las Autoras, 2011

TABLA 7 CARACTERISTICAS DEL TANQUE DE IGUALACIÓN
CARACTERÍSTICAS
DESCRIPCIÓN
Material
Vidrio
Las dimensiones del tanque de igualación
Mayor: 15 cm
Diámetro
permiten contener una fracción (3 L) del
Menor: 8 cm
volumen total (7L) de la muestra a tratar
Altura
25,78 cm
durante la recirculación.
Capacidad
5L
Fuente. Las Autoras 2011.

FIGURA 10 BOMBA SUMERGIBLE

Fuente. Las autoras, 2011.
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TABLA 8 CARACTERISTICAS DE LA BOMBA SUMERGIBLE

CARACTERÍSTICAS
Marca
Caudal Máximo
Poder
Voltaje
Altura Máxima

DESCRIPCIÓN
HJ 501 (Zhehiang Sensen Industry
CO.)
250 L/h
5W
220V/50Hz
0,6 m

Fuente. Las Autoras, 2011

Se contó con una plancha de agitación magnética (Ver figura 11) que funcionó durante el
tiempo máximo de reacción con el fin de homogenizar la muestra de agua con el
catalizador y el oxidante antes de ser ingresado al reactor. Las caracterísitcas del equipo
se muestran en la tabla 9.
FIGURA 11 PLANCHA DE AGITACIÓN MAGNÉTICA

Fuente. Las autoras, 2011.

TABLA 9 CARACTERISTICAS DE LA PLANCHA DE AGITACIÓN MAGNÉTICA
CARACTERÍSTICAS
DESCRIPCIÓN
Marca
WIGGEN HAUSER®
Modelo
MSC 400
Voltaje
100-120 V
Fuente. Las Autoras, 2011
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-

Módulo fotovoltáico

Con el fin de minimizar el impacto ambiental ocasionado durante el desarrollo de la
investigación, se reemplazó la fuente de consumo de energía (eléctrica), por el uso de un
módulo fotovoltaico o comúnmente llamado “Panel Solar”, el cual transforma la energía
lumínica proveniente del Sol en energía eléctrica. El módulo es suministrado directamente
por el laboratorio de Ingeniería ambiental y sanitaria (LIAS) de la Universidad de La Salle.
(Ver figura 12)
FIGURA 12 MÓDULO FOTOVOLTÁICO LIAS

Fuente. Las Autoras, 2011

Igualmente, se contó con un regulador de energía y un inversor que convierte la energía
solar en energía electrica como se muestra en la figura 13, con el fin de suministrar
corriente a la lampara UV, plancha de agitación magnetica y la bomba sumergible.
FIGURA 13 REGULADOR E INVERSOR DE ENERGÍA

Fuente. Las autoras, 2011
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4.1 FASE II: PRUEBAS EXPERIMENTALES
4.2.1 PREPARACIÓN DEL AGUA SINTÉTICA

Con el fin de realizar la degradación de una muestra de agua residual industrial que
contenga colorantes directos en sus efluentes, se realizó una visita a una tintorería
ubicada en la zona industrial de Kennedy encargada de realizar procesos de teñido. A
continuación en la tabla 10, se describe la dosis de colorante usada actualmente en la
industria dentro de su proceso de producción.

TABLA 10 DOSIS DE COLORANTE USADA EN LA INDUSTRIA DE TEÑIDO
Componente
Dosis
Agua
Proporción 1:10 (10 L de agua/1Kg de tela)
Colorante directo
Concentración 1.5% ( 1,5 Kg de colorante/100 Kg tela)
Fuente. Las Autoras, 2011

Con el fin de establecer las condiciones de trabajo del colorante directo, se establecieron
las siguientes características para el agua sintética utilizada en el fotoreactor represtandas
en la tabla 11:

TABLA 11 CARACTERÍSTICAS DEL AGUA SINTÉTICA
Características del Agua Sintética
300 mg/L
Concentración del Colorante
Cantidad de Colorante para poner en marcha
2,1 g
el fotoreactor
Fuente. Las Autoras, 2011

Cantidad de colorante por litro de agua usada en la industria (dosis)

Partiendo de la información suministrada por la industria y los datos teóricos encontrados
en la bibliografía, se determinó que los porcentajes de adsorción de la tela pueden variar
entre 70–95 % dependiendo del material; para este caso, se usó un valor que se
encuentre dentro del rango establecido. Por consiguiente, se tomó como porcentaje de
52

adsorción en la prenda el 80%, lo que conlleva a deducir que el porcentaje vertido
corresponde al 20% restante.
Cantidad de colorante vertido

Para poner en marcha el fotoreactor, se necesitan alrededor de 7 Litros de agua sintética
para su completo funcionamiento; así que se deben tener en cuenta para calcular la
cantidad necesaria de colorante en la preparación del agua sintética.
Cantidad de colorante para la preparación del Agua sintética

Expresada en unidades de concentración
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4.2.2 PUESTA EN MARCHA DEL FOTOREACTOR

4.2.2.1 CONDICIONES Y ENSAYOS

En esta etapa se garantizó el completo funcionamiento del reactor en cuanto a
características hidráulicas (pérdidas por detección de fugas) y eléctricas (verificación de
las conexiones, funcionamiento de la lámpara UV), (Ver figura 14) tomando como fluido
de operación, agua potable.
FIGURA 14 ACONDICIONAMIENTO DEL FOTOREACTOR

Fuente. Las Autoras, 2011.

En esta etapa se evidenciarón algunos escapes de agua en el fotoreactor debido a su
falta de uso, siendo necesario la adición de masilla epóxica en alguna de sus partes para
evitar las fugas que se presentarán durante el transcurso del proyecto (ver figura 15).

FIGURA 15 REPARACIÓN DEL REACTOR PARA EVITAR FUGAS

Fuente. Las Autoras 2011
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4.2.2.2 PRUEBA HIDRÁULICA

Se verificó el caudal máximo de la bomba sumergible (ver figura 16), a partir del Método
Volumétrico tal como se demuestra a continuación en la tabla 12:
Caudal Máximo Teórico: 250L/h

FIGURA 16 MEDICIÓN DE CAUDAL POR MÉTODO VOLUMÉTRICO

Fuente. Las Autoras, 2011.

N° Pruebas
1
2
3
4
5
6
7
8
9
10

TABLA 12 PRUEBAS DE CAUDAL
Volumen (L)
Tiempo (s)
Caudal (L/s)
0,43
10
0,043
0,43
10
0,043
0,43
10
0,043
0,40
10
0,040
0,41
10
0,041
0,41
10
0,041
0,42
10
0,042
0,41
10
0,041
0,43
10
0,043
0,43
10
0,043
Caudal Promedio
0,042
Fuente. Las Autoras, 2011.
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Caudal (L/h)
153,36
155,07
154,52
142,64
148,70
145,87
149,50
147,00
155,11
154,43
150,62

4.2.3 PRUEBAS DE CONTROL

Con el fin de identificar las posibles interferencias presentadas dentro del sistema, se
realizó una prueba de control (Ver gráfica 7) que consistió en hacer circular el agua
sintética preparada previamente dentro del fotoreactor en ausencia de luz UV, catalizador
y oxidante, durante el tiempo máximo de reacción (120 min). Lo anterior con el fin de
realizar una comparación antes y después de la variación de los parámetros de control
(pH, temperatura y concentración de color por espectrofotometría) y asegurar que no
existen interferencias externas que puedan afectar la calidad de los resultados obtenidos.
(Ver Anexo B)

GRÁFICA 7 DIAGRAMA DE CONTROL DE INTERFERENCIAS

Fuente. Autoras, 2011.
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4.2.4 ENSAYOS PRELIMINARES

4.2.4.1 LONGITUD DE ONDA (BARRIDO ESPECTRAL)
Con el fin de determinar en qué longitud de onda el colorante presenta mayor
absorbancia, se prepararon 20 patrones que contenían muestra de colorante con
diferentes concentraciones que oscilaban entre 1-100 ppm. (Ver Figura 17)
FIGURA 17 PATRONES DEL COLORANTE DIRECTO.

Fuente. Las Autoras, 2011

Para llevar a cabo el barrido espectral, se utilizó el espectrofotómetro HACH DR 3800, el
cual generó diversos picos y valles a diferentes longitudes de onda (rango de 320 a 1100
nm) por medio del programa “Escaneo de Longitud de Onda”. Lo anterior se realizó,
escogiendo diferentes patrones del colorante (30, 55, 85 y 95 ppm) y realizando el
respectivo escaneo coincidiendo que el pico máximo de absorbancia se registraba a los
565 nm. (Ver tabla 13 y figura 18)
TABLA 13 ESCANEO DE LONGITUD DE ONDA DEL COLORANTE DIRECTO
Máxima Absorbancia
Concentración
Longitud de Onda
(ppm)
(nm)
30
565
55
565
85
565
95
565
Fuente. Las Autoras, 2011
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FIGURA 18 GRAFICA DE ESCANEO LONGITUD DE ONDA COLORANTE DIRECTO

Fuente. Las Autoras, 2011

4.2.4.2 CURVA DE CALIBRACIÓN

Se prepararon diferentes concentraciones del colorante reactivo para determinar su
absorbancia a una longitud de onda de 565 nm. Tal como se muestra en la tabla 14 y en
la gráfica 8.
TABLA 14 DATOS CURVA DE CALIBRACIÓN COLORANTE DIRECTO
Curva de Calibración
Longitud de Onda (λ) : 565 nm
Concentración
Absorbancia
(ppm)
1
0,053
5
0,259
10
0,532
15
0,762
20
1,019
25
1,305
30
1,553
35
1,792
45
2,235
50
2,452
55
2,748
60
2,970
65
3,146
70
3,415
Fuente. Las Autoras, 2011
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GRÁFICA 8 CURVA DE CALIBRACIÓN COLORANTE DIRECTO
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Fuente. Las Autoras, 2011

4.2.4.3 OPERACIÓN DEL SISTEMA DE FOTOREACCIÓN
Para la degradación del colorante directo, se llevo a cabo el procedimiento observado en
la gráfica 9. Durante la operación del sistema, se evaluaron diferentes variables (tiempo
de reacción, pH, dosis del oxidante y cantidad requerida de catalizador), cuya
combinación generó 176 datos, lo que permitió determinar las mejores condiciones de
trabajo para la degradacion de colorante.
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GRÁFICA 9 OPERACIÓN DEL SISTEMA DE FOTOREACCIÓN

Fuente: Las Autoras, 2011

4.2.4.3.1 EFECTO INDIVIDUAL
Para determinar la incidencia y el efecto real de cada una de las variables utilizadas para
la degradación del colorante directo se efectuaron las siguientes pruebas:
a. Efecto del Peróxido de Hidrógeno (H2O2)
Se realizó el tratamiento del agua sintética con el colorante directo durante el tiempo
máximo de reacción, utilizando como agente oxidante el Peróxido de Hidrógeno (H2O2) al
30%. Se tomarón muestras a la salida del fotoreactor para determinar la variación del pH,
Temperatura, DQO y concentración del color cada 50, 90 y 120 min.
b. Efecto del Catalizador (TiO2)
El agua sintética fue tratada utilizando como catalizador el Dioxido de Titanio a diferentes
concentraciones (50mg/L, 250 mg/L y 500mg/L), con el fín de conocer su efecto real en la
oxidación fotocatalítica durante el tiempo máximo de reacción. Analizando la variación del
pH, Temperatura, DQO y concentración del color cada 50, 90 y 120 min.
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c. Efecto de la lámpara UV
Se trató la muestra de agua sintética, utilizando la radiación proveniente de la lámpara
UV, para conocer el efecto real de la misma en la degradación del colorante directo
teniendo en cuenta la variación del pH, Temperatura, DQO y concentración del color cada
50, 90 y 120 min.

4.2.4.3.2 EFECTO COMBINADO
Con el fin de determinar el efecto combinado entre las variables utilizadas en la
degradación del colorante directo se realizaron las siguientes pruebas:
a. Efecto del Peróxido de Hidrógeno y lámpara UV
El agua sintética fue tratada teniendo en cuenta las diferentes dosis del oxidante (1ml/L –
3ml/L – 5ml/L H2O2) y la presencia de la radiación UV, conociendo así su efecto real
durante el proceso de oxidación fotocatalítica heterogénea y teniendo en cuenta la
medición de los parametros de pH, Temperatura, DQO y concentración del color cada 50,
90 y 120 min respectivamente.
b. Efecto del catalizador y la lámpara UV
Para la degradación del colorante directo presente en el agua sintética se tuvo en cuenta
las diferentes dosis del catalizador (50mg/L, 250 mg/L y 500mg/L TiO2) y la presencia de
la luz ultavioleta UV. Determinando así su efecto real en la oxidación fotocatalítica
heterogénea durante el tiempo máximo de recirculación 120 min. Midiendo las
variaciones de pH, Temperatura, DQO y concentración del color cada 50, 90 y 120 min.

4.2.4.3.3 EFECTO FOTOCATÁLISIS HETEROGÉNEA

Con el fin de determinar el efecto de fotocatálisis en la muestra de agua sintética se
realizó la siguiente prueba:
Efecto del peróxido de hidrogeno, catalizador y lámpara UV:
En la degradación del colorante directo presente en el agua sintética se tuvo en cuenta las
diferentes dosis del oxidante (1ml/L – 3ml/L – 5ml/L H2O2), catalizador (50mg/L, 250 mg/L
y 500mg/L TiO2) y la presencia de la luz ultavioleta UV a diferentes pH. Determinando así
el efecto de fotocatálisis heterogénea durante el tiempo máximo de recirculación 120 min.
Midiendo las variaciones de pH, Temperatura, DQO y concentración del color cada 50, 90
y 120 min.
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4.2.4.5 FACTOR DE DILUCIÓN
La muestra de agua sintética se diluyó en diferentes proporciones debido a que su
concentración inicial sobrepasaba el rango de linealidad de lectura determinado
anteriormente en la curva de calibración dada por el espectrofotométro.
Con base en esto se diluyó el agua sintetica 2/7 (2L de la muestra y 5L de agua
desionizada) para su posterior tratamiento dentro del fotoreactor utilizando la fotocatalisis
heterogénea, igualmente cada una de las muestras tomadas durante el transcurso del
proceso se diluyeron 1/10 para su posterior análisis.
4.2.4.6 CONTROL DE INTERFERENCIAS
Con el fin de evitar factores que interfieran en el proceso de fotocatálisis y permitan una
mejor lectura de la concetración del color y la DQO determinadas a los tiempos
establecidos en el diseño experimental, se tuvo en cuenta:
a. Control % H2O2
Para verificar que el porcentaje de peróxido de hidrógeno que se utilizó durante el proceso
de fotocatálisis fue del 30%, este reactivo se almacenó de acuerdo a su hoja de seguridad
y finalmente se realizaron pruebas (antes de ser adicionado a la muestra sintetica y al
agua residual a tratar) de determinación de peróxido de hidrógeno por medio de la
volumetría Redox usando permanganato de Potasio (KMnO4), lo que permitió conocer su
porcentaje de pureza al ser utilizado durante el proyecto. Cabe destacar que dicho
oxidante fue de uso exclusivo para el proyecto. (Ver gráfica 10 y figura 19)
GRÁFICA 10 DETERMINACIÓN DEL POCENTAJE DE H2O2

Fuente. Determinación del % H2O2Prácticas de química inorgánica.Universidad de Alcalá.
Modificado por Las Autoras 2011
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Se realizarón dos pruebas antes de ser adicionado a la muestra sintetica y al agua
residual a tratar para verificar que el porcentaje de peróxido de hidrógeno que se utilizó
durante el proceso de fotocatálisis fue del 30%. (Ver figura 19)

Prueba antes de ser adicionado a la muestra sintética

26,4%

Prueba antes de ser adicionado al agua residual

24%

Con base en la prueba de permanganato de potasio para la determinación del porcentaje
de H2O2 como se muestra en la figura 19, se comprobó que este disminuyó durante el
tiempo de uso, debido a su alta inestabilidad, llegando a degradarse hasta en un 2,4% de
su valor inicial.
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FIGURA 19 TITULACIÓN PARA LA DETERMINACIÓN DEL PORCENTAJE DE H2O2

Fuente. Las Autoras, 2011

b. Centrifugación de la muestra
Con el fin de generar un sobrenadante para la posterior lectura de absorbancia y DQO en
el espectrofotómetro HACH 3800, se tomó una muestra de 10 ml a la salida del reactor y
se llevó al equipo de centrífuga por 10 minutos a velocidad media. (ver figuras 20 y 21).
Las características del equipo de centriguga se describen en la tabla 15.

FIGURA 20 EQUIPO DE CENTRÍFUGA

FIGURA 21 SEDIMENTO DE TIO2

Fuente. Las Autoras, 2011

Fuente. Las Autoras, 2011
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TABLA 15 CARACTERISTICAS DEL EQUIPO DE CENTRÍFUGA ANÁLOGA CON ROTOR FIJO
CARACTERÍSTICAS
DESCRIPCIÓN
Marca
K GEMMI - CENRTRIFUGE PLC SERIES
Capacidad Máxima
8 x 10 mL
Rotor
Angular
Temporizador
60 min
Indicador de Energía
LED
Fuente. Las Autoras, 2011

4.3 FASE III: PRUEBAS EXPERIMENTALES
4.3.1 AGUA RESIDUAL INDUSTRIAL
4.3.1.1 MUESTREO Y CARACTERIZACIÓN DEL AGUA RESIDUAL
El muestreo del agua residual industrial se realizó en una tintorería (Ver Figura 22)
ubicada en el sector industrial de la Localidad de Kennedy (Barrio Carvajal) con base en
el protocolo de muestreo y preservación bajo las recomendaciones de la “Guía para la
Toma y Preservación de Muestras” del Intituto de hidrología, Meterorología y Estudios
Ambientales, IDEAM como se observa en la tabla 16 y figura 22.
TABLA 16 RECOMENDACIONES PARA MUESTREO Y PRESERVACIÓN DE MUESTRAS, IDEAM
Volumen
Tipo de
Tiempo máx. de
Determinación Recipiente
Presevación
tomado
muestra*
almacenamiento
Concentración
Plástico
20 L
Simple
Refrigeración 4 °C
48 hrs
del Color
Vidrio
Refrigeración 4 °C
DQO
500 mL
Simple
28 dìas
Ambar
H2SO4 hasta pH ≤ 2
Fuente. Las Autoras, 2011.

*Cabe anotar que se efectuó un

tipo de muestra simple por método manual, debido a la
disponibildad de tiempo de la industria.
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FIGURA 22 INDUSTRIA TEXTIL SECTOR TINTORERÍAS

Fuente. Las Autoras, 2011.

La industria elegida, suministró parte de la información para el desarrollo del proyecto, tal
como la concentración de colorante usada en su proceso productivo, una muestra de
colorante en polvo (100 gr) y finalmente, una muestra de agua residual (20 L)
directamente tomada desde el efluente que sale al alcantarillado. Tal como se muestra en
la figura 23.
FIGURA 23 VERTIMIENTO DE LA INDUSTRIA

Fuente. Las Autoras, 2011.

Para la caracterización del agua residual industrial, se realizaron análisis in situ y en
laboratorio del vertimiento evaluando los siguientes parámetros: DQO, Temperatura, pH y
concentración del colorante, estableciendo así sus condiciones iniciales y la variación de
los mismos durante su tratamiento por medio de la fotocatálisis heterogénea. (Ver tabla
17)
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TABLA 17 EQUIPOS Y ANÁLISIS PARA LA CARACTERIZACIÓN DEL AGUA RESIDUAL
INDUSTRIAL.
Medición
Parámetros analizados
Equipo
Marca
In situ
Lectura de pH y Temperatura (°C)
pH metro de campo
Hanna
Laboratorio
Ingenieria
Ambiental y
Sanitaria

Preparación de la muestra de DQO

Termoreactor

Nanocolor ®

Lectura de Color verdadero (UPC), color
aparente (mg/L) y DQO (mg/L O2)

Espectrofotometro

HACH DR 3800

Fuente. Las Autoras, 2011.

5.3.1.2 TRATAMIENTO POR FOTOCATÁLISIS DEL AGUA RESIDUAL
Al realizarse el efecto individual y combinado sobre el agua sintética de cada una de las
variables de trabajo (dosis de oxidante, dosis de catalizador, tiempo de reacción, pH y
acción de la luz UV) y al establecer posteriormente las condiciones de degradación del
colorante directo Azul Novasyn Luz (BRL 130%) que generaron mayor porcentaje de
eficiencia, se realizó el tratamiento por fotocatálisis de la muestra de agua residual,
tomando registros cada 10 min para analizar el comportamiento de los parámetros de pH,
temperatura, DQO y concentración del color durante el tiempo total de reacción (120 min).

4.4 DISEÑO EXPERIMENTAL ANÁLISIS DE VARIANZA (ANOVA)
Para el desarrollo del proyecto se utilizó el modelo estadístico ANOVA, un diseño factorial
completamente aleatorio que consiste en la manipulación intencional y controlada de
variables como peróxido de hidrogeno, Dióxido de titanio, tiempos de reacción y pH sobre
la degradación del colorante directo como se observa en la tabla 18, con el fin de analizar
la varianza y establecer la relación entre variables.

TABLA 18 RELACIÓN DE FACTORES PARA LA DEGRADACIÓN DEL COLORANTE DIRECTO

EFECTO

ACCIÓN

Radiación
UV

Dosis
Oxidante
(mL/L H2O2)

Dosis
Catalizador
(mg/L TiO2)

EFECTO
INDIVIDUA
L

RELACIÓN DE FACTORES

Acción de la
Radiación UV

SI

-

-

1

-

Acción del
oxidante

-
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Tiempo de
Reacción
50
90
120
50
90
120

pH
4
9
4
9

RELACIÓN DE FACTORES
EFECTO

ACCIÓN

EFECTO DE LA
FOTOCATÁLISIS
HETEROGÉNEA

EFECTO COMBINADO

Acción del
catalizador

Acción
oxidante y UV

Acción
catalizador y
UV

Radiación
UV

-

SI

SI

Dosis
Oxidante
(mL/L H2O2)

Dosis
Catalizador
(mg/L TiO2)

5

-

7

-

-

50

-

250

-

500

1

-

5

-

7

-

-

50

-

250

-

500

1
Acción del
oxidante,
catalizador y
UV

SI

7

5

50
250
500
50
250
500
50
250
500

Tiempo de
Reacción
50
90
120
50
90
120
50
90
120
50
90
120
50
90
120
50
90
120
50
90
120
50
90
120
50
90
120
50
90
120
50
90
120
50
90
120
50
90
120
50
90
120

pH
4
9
4
9
4
9
4
9
4
9
4
9
4
9
4
9
4
9
4
9
4
9
4
9
4
9
4
9

Fuente. Las Autoras, 2011.

De acuerdo con esta metodología se obtuvo una serie de datos, donde la combinación de
los diferentes niveles de cada uno de los factores anteriormente mencionados permitió
plantear el tratamiento con mayor eficiencia para la remoción del colorante.
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El modelo se centró en comparar las medias de los niveles de los factores a partir del
análisis de varianza, para comprobar la hipótesis nula de igualdad de medias entre todos
los tratamientos. A partir del análisis de la varianza se hizo una partición de la variabilidad
contenida en los datos experimentales de las diferentes fuentes de variación.

5

ANÁLISIS DE RESULTADOS

5.3 EFECTO INDIVIDUAL
5.1.1 EFECTO LÁMPARA UV VS TIEMPO DE REACCIÓN

GRÁFICA 9 EFECTO DE LA LÁMPARA UV Vs EL TIEMPO DE REACCIÓN A pH 4 Y 9

Efecto Lámpara UV Vs Tiempo
8,0%
Remoción del Color

7,0%
6,0%
5,0%
4,0%

pH 4

3,0%

pH 9

2,0%
1,0%
0,0%
0

20

40

60

80

100

120

140

Tiempo de Reacción (min)
Fuente. Las Autoras, 2011

En la gráfica 11 se observa la eficiencia real producida por la lámpara UV en la
fotodegradación del colorante directo Azul Novasyn Luz BRL 130% (ANL 130%) en el
agua sintética, con respecto al tiempo de reacción a diferente pH (4 y 9), encontrando
porcentajes máximos de remoción del color de 4,6% y 7,2% en el tiempo máximo de
reacción respectivamente, esto debido a que el colorante directo (ANL 130%) no es muy
variable a la susceptibilidad de la luz y por consiguiente no genera porcentajes de
remoción elevados. Sin embargo, cabe anotar que la baja degradación fue generada por
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la ruptura de enlaces químicos en la estructura molecular del colorante, siendo este mayor
en medio básico.
Respecto a la mineralización del colorante directo (ANL 130%), se observó que la
variación de la DQO fue directamente proporcional a la degradación del mismo,
demostrando que el efecto de la fotólisis no genera subproductos que afecten
significativamente la demanda química de oxígeno en medio ácido y básico. Igualmente
se evidencia un incremento en la temperatura (incremento total de 2 a 4 °C con respecto
al tiempo inicial) de la muestra durante el proceso de fotólisis debido a que las moléculas
del colorante directo (ANL 130%) absorben la radiación ultravioleta convirtiéndola en
energía térmica. (Ver Anexo E).

5.1.2 EFECTO OXIDANTE VS TIEMPO DE REACCIÓN

GRÁFICA 10 EFECTO DEL OXIDANTE Vs EL TIEMPO DE REACCIÓN A PH 4

Efecto Oxidante Vs Tiempo a pH 4
Remoción del Color
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0
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80
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Tiempo de Reacción (min)
Fuente. Las Autoras, 2011.

70

120

140

GRÁFICA 11 EFECTO DEL OXIDANTE Vs EL TIEMPO DE REACCIÓN A pH 9

Efecto Oxidante Vs Tiempo a pH 9
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Fuente. Las Autoras, 2011.

Haciendo relación a la incidencia del efecto individual que tiene el oxidante con respecto
al tiempo se puede inferir que a los 50 min de tratamiento en pH 4, el efecto del oxidante
(H2O2 al 30% p/v) en sus diferentes dosis (1, 3 y 5 ml/L) es más activo con respecto al
tiempo máximo de tratamiento (120 min), generando porcentajes máximos de
degradación del 27,6% con una dosis de 3 ml/L de H2O2 debido a que este es
considerado un fuerte oxidante en medios ácidos.
Por otra parte, hay que tener en cuenta que el peróxido es un compuesto altamente
inestable que se descompone rápidamente en oxígeno dependiendo el aumento de la
temperatura, el tiempo de reacción y el tiempo de exposición al ambiente, lo que influye
en la baja actividad oxidante producida en el intervalo de 50-120 min de tratamiento. (Ver
gráfica 12 y 13)
Como se observa en el proceso de degradación a pH 9 después de los 50 min, este
parámetro alcanza valores por debajo de las 7 unidades atribuidos a la posible formación
de intermediarios ácidos o por el consumo de iones hidronio (OH-) y generación de iones
hidroxilo (H+), lo que implica que la presencia de (OH-) disminuya paulatinamente.
Igualmente, se tuvo en cuenta acondicionar el pH con respecto al inicial durante el tiempo
de reacción, para garantizar las condiciones establecidas en el diseño experimental.
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Los porcentajes de degradación totales generados por las dosis de 3 y 5 ml/L de oxidante
en medio ácido, varían alrededor del 0,1%, lo que conlleva a determinar que el efecto
individual de este compuesto no varíe significativamente en dosis mayores a 3 ml/L.
Con respecto a la DQO en ambos casos (medio ácido y básico), esta tiende a aumentar
después de los 50 min de reacción y disminuye a los 120 min, debido a la posible
formación de especies intermedias generadas durante el tratamiento que pueden
degradarse posteriormente.

5.1.3 EFECTO CATALIZADOR VS TIEMPO DE REACCIÓN

GRÁFICA 12 EFECTO DEL CATALIZADOR Vs EL TIEMPO DE REACCIÓN A pH 4

Remoción del Color

Efecto Catalizador Vs Tiempo a pH 4
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Fuente. Las Autoras, 2011.
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GRÁFICA 13 EFECTO DEL CATALIZADOR Vs EL TIEMPO DE REACCIÓN A pH 9

Remoción del Color
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Fuente. Las Autoras, 2011.

En las gráfica 14 y 15 se observan porcentajes de remoción máximos de 1,9% y 1,5% en
medio ácido y básico respectivamente a una concentración de catalizador de 250 mg/L.
Igualmente al observar la gráfica 14, la degradación del colorante directo (ANL 130%),
tuvo un comportamiento similar en los primeros 90 min a diferentes concentraciones de
catalizador pero, al finalizar el tiempo máximo de reacción, la eficiencia de remoción este
comportamiento varía a una concentración de 250 mg/L de catalizador llegando a su
máxima degradación.
Con base en la datos registrados en la gráfica 15. Se percibe menores porcentajes de
remoción (0,6%) del colorante directo (ANL 130%) a una cantidad máxima del
semiconductor (500 mg/L TiO2) a pH 9.
Analizando el efecto individual del catalizador (TiO2) con respecto al tiempo de reacción,
se puede observar que no tiene un aporte significativo en la degradación del colorante
directo (ANL 130%) ya que, en ausencia de una fuente radiante (Luz UV), no se activa y
no realiza sus funciones de semiconductor, generando así mismo eficiencias de
degradación menores al 2% en ambos medios (ácido y básico) por su carácter anfótero.
Cabe resaltar que los porcentajes existentes de remoción fueron consecuencia de la
exposición temporal de la muestra con la radiación solar, ya que el tanque de igualación
es vidrio transparente y se encuentra ubicado en una zona donde es susceptible a esta
radiación.
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5.4 EFECTO COMBINADO
5.4.1

EFECTO LÁMPARA UV-OXIDANTE VS TIEMPO DE REACCIÓN
GRÁFICA 14 EFECTO UV - OXIDANTE Vs EL TIEMPO DE REACCIÓN A pH 4
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Fuente. Las Autoras, 2011.

GRÁFICA 15 EFECTO UV - OXIDANTE Vs EL TIEMPO DE REACCIÓN A pH 9

Efecto UV-Oxidante Vs Tiempo a pH 9
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Fuente. Las Autoras, 2011.
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En las gráficas 16 y 17, a los primeros 50 minutos de reacción, el porcentaje de remoción
de color es más significativo a pH 4 (28,6%) con una dosis de oxidante de 1 ml/L que a pH
9 (9,6%) con una dosis de 5 ml/L, seguida de un porcentaje de remoción de color del a pH
4 (15,7%) con una dosis de oxidante de 5 ml/L y a pH 9 (9,6%) con una dosis de 3 ml/L.
Finalmente, los porcentajes de menor remoción fueron a pH 4 (10,9%) con una dosis de
oxidante de 3ml/L y a pH 9 (1,1%) con una dosis de 1 ml/L. Cabe resaltar que a pH
básico, la eficiencia es directamente proporcional a la dosis del oxidante.
Se puede observar en las gráficas 16 y 17 que el efecto combinado de la radiación UVOxidante frente al tiempo de reacción varía con respecto al pH. En un medio ácido, el
porcentaje de remoción del colorante directo (ANL 130%) es mayor que en medio básico
debido a que, como se mencionaba anteriormente, el peróxido de hidrógeno es
considerado un fuerte oxidante en medios ácidos.
En el caso particular del tratamiento a pH 4 para la degradación del colorante directo (ANL
130%), la menor dosis de oxidante fue la que generó mayor porcentajes de remoción de
color (28,6%), a diferencia de las dosis de 3 y 5 ml/L, los cuales no superaron el 15% de
remoción, para los dos pH, lo que puede explicarse como consecuencia de la producción
de una gran cantidad de radicales libres, los cuales generan una competencia e
interacción entre sí por el colorante, disminuyendo por consiguiente la cantidad efectiva
de oxidación.
5.2.2 EFECTO LÁMPARA UV-CATALIZADOR VS TIEMPO DE REACCIÓN
GRÁFICA 16 EFECTO UV - CATALIZADOR Vs EL TIEMPO DE REACCIÓN A pH 4

Remoción del Color
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Fuente. Las Autoras, 2011.
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GRÁFICA 17 EFECTO UV - CATALIZADOR Vs EL TIEMPO DE REACCIÓN A pH 9

Remoción del Color
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Fuente. Las Autoras, 2011.

En las gráficas 18 y 19 el comportamiento durante todo el proceso de fotocatálisis
heterogénea con el colorante directo (ANL 130%), es muy similar a diferentes dosis de
catalizador. Por otro lado, debido al carácter anfótero del catalizador, se percibe un
porcentaje remoción es importante en los diferentes pH (4 y 9), durante el tiempo máximo
de reacción llegando a generarse un porcentaje máximo de 37% en medio ácido y de
31% en medio básico, ambos a una dosis de 500 mg/L de TiO2, seguido de un porcentaje
de remoción a pH 4 (33%) a una concentración de catalizador de 50 mg/L y a un pH 9
(27,5%) a una concentración de 250 mg/L. Y por último, los menores porcentajes de
remoción de color son a pH 4 (28,2%) con una dosis de catalizador de 250 mg/L y a un
pH 9 (22,3%) con una dosis de 50 mg/L.
En los primeros 50 min de reacción es evidente en ambas gráficas que la activación del
catalizador es mayor, aumentando el porcentaje de remoción del colorante directo (ANL
130%), por encima del 15%. Pasado este tiempo, es posible que disminuya el área
superficial disponible del catalizador para adsorber el contaminante o de igual forma se
generen fenómenos de apantallamiento, disminuyendo así mismo la efectividad del
proceso.
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5.3 EFECTO FOTOCATÁLISIS
GRÁFICA 18 EFECTO FOTOCATÁLISIS Vs TIEMPO A pH 4 CON UNA DOSIS DE 1 ml/L DE
H2O2

Efecto Fotocatálisis Vs Tiempo a pH 4
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Fuente. Las Autoras, 2011.
GRÁFICA 19 EFECTO FOTOCATÁLISIS Vs TIEMPO A pH 9 CON UNA DOSIS DE 1 ml/L DE
H2O2
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Fuente. Las Autoras, 2011.
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Como se observa en las gráficas 20 y 21, los tratamientos a diferentes pH (4 y 9) con una
dosis de oxidante de 1 ml/L de H2O2, presentan los mayores porcentajes globales de
remoción de colorante directo (ANL 130%) con valores del 50,3% y 44,3% en medio
ácido y básico respectivamente a una concentración de 250 mg/L de TiO2. Lo anterior se
debe a que existe una fuerte adsorción de colorante sobre las partículas del catalizador
como resultado de la atracción electroestática del TiO2 cargado positivamente con el
colorante, y las condiciones generales del proceso en medio ácido fueron escogidas para
el tratamiento de fotocatálisis con la muestra de agua residual de la industria textil.
En segundo lugar, los porcentajes de remoción a pH 4 (23,7%) con una concentración de
catalizador de 50 mg/L y a pH 9 (42,1%) con una concentración de 50 mg/L; los
porcentajes de remoción menores son a pH 4 (23,6%) y a pH 9 (15,9%) con una
concentración de catalizador de 500 mg/L en ambos casos. Por otro lado, a una mayor
concentración de catalizador (500 mg/L), probablemente se presente una elevada turbidez
en la muestra que genere un fenómeno de apantallamiento, impidiendo que la radiación
UV active parte del catalizador.
Al comparar la menor dosis de catalizador (50 mg/L de TiO2) en los dos pH, se percibe
que el comportamiento en la degradación del colorante directo (ANL 130%), varía
significativamente generando un máximo de 23,7% (medio ácido) con respecto al medio
básico con una degradación máxima de 42,1%.

GRÁFICA 20 EFECTO FOTOCATÁLISIS Vs TIEMPO A pH 4 CON UNA DOSIS DE 3 ml/L DE
H2O2

Remoción del Color
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Fuente. Las Autoras, 2011.
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GRÁFICA 21 EFECTO FOTOCATÁLISIS Vs TIEMPO A pH 9 CON UNA DOSIS DE 3 ml/L DE
H2O2

Remoción del Color

Efecto Fotocatálisis Vs Tiempo a pH 9
20,0%
18,0%
16,0%
14,0%
12,0%
10,0%
8,0%
6,0%
4,0%
2,0%
0,0%

50 mg/L TiO2
250 mg/L TiO2
500 mg/L TiO2

0

20

40

60

80

100

120

140

Tiempo de Reacción (min)
Fuente. Las Autoras, 2011.

En las gráficas 22 y 23, a una dosis de oxidante de 3 ml/L, los porcentajes en ambos
medios (ácido y básico), tienden a disminuir con respecto a una dosis menor (1 ml/L),
generando porcentajes máximos de remoción del 19,5% (pH 4) y 15,4% (pH 9) a una
concentración de catalizador TiO2 de 50 mg/L. Posteriormente se observa que los
porcentajes intermedios de remoción de color son a un pH 4 (13,4%) con una
concentración de catalizador de 250 mg/L y a pH 9 (8,5%) con una concentración de 500
mg/L. Los porcentajes de remoción mínimos son para un pH 4 (11,7%) con una
concentración de catalizador de 500 mg/L y a un pH 9 (3,6%) con una concentración de
250 mg/L.
Igualmente en un medio básico, las moléculas del colorante están cargadas
negativamente al igual que los grupos TiO- en la superficie del semiconductor, de tal
forma que impide una mejor atracción entre la muestra y el catalizador producido por una
repulsión electroestática. Lo anterior se evidencia en las gráficas 22 y 23 donde, a pH 9
existe un menor porcentaje de remoción, debido a una posible recombinación en la
fotogeneración de pares electrón-hueco. De igual forma, se puede apreciar que a los
primeros 50 min de tratamiento, la remoción no supera el 4% en ninguna de las tres dosis
de catalizador.
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Por tal razón al hacer relación a la fotocatálisis en medio ácido, con una concentración de
catalizador de 250 y 500 mg/L a una dosis de oxidante de 3 ml/L, el porcentaje de
remoción del colorante directo (ANL 130%), no superó el 14% con respecto a la menor
concentración de catalizador (50 mg/L), esto indica que el incremento de TiO2 para este
caso particular disminuya el porcentaje de degradación, ya que es posible que parte de
este se sitúe en el interior del tanque de homogenización así como en las paredes de la
tubería de entrada o salida impidiendo su fotoactivación.

GRÁFICA 22 EFECTO FOTOCATÁLISIS Vs TIEMPO A pH 4 CON UNA DOSIS DE 5 ml/L DE
H2O2
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Fuente. Las Autoras, 2011.
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GRÁFICA 23 EFECTO FOTOCATÁLISIS Vs TIEMPO A pH 9 CON UNA DOSIS DE 5 ml/L DE
H2O2
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Fuente. Las Autoras, 2011.

Para ambos casos de pH (Ver gráficas 24 y 25), el mayor porcentaje de remoción de color
se obtuvo a una concentración de catalizador de 250 mg/L alcanzando valores máximos
de 12,3% para pH 4 y de 9,8% para pH 9. En segundo lugar, se observa que a una
concentración de 50 mg/L este porcentaje disminuye con valores de 7,5% y 8% y por
último al utilizar 500 mg/L de catalizador, este porcentaje no sobrepasa para ambos casos
de pH el 6%. Lo anterior puede ser respuesta a que a concentraciones de catalizador
mayores a 250 mg/L, se genere un fenómeno de apantallamiento, aumentando la turbidez
de la muestra e inhibiendo la fotoactivación de una porción del semiconductor (TiO2). De
igual forma se comprueba que, a mayores concentraciones de peróxido de hidrógeno, la
eficiencia global de remoción no supera el 12,3% para ambos medios (ácido y básico) por
una posible recombinación de los radicales hidroxilos formados durante la reacción de
fotocatálisis.
A mayor concentración de oxidante, el porcentaje de remoción del color es menor, debido
a que la formación de radicales hidroxilo puede sufrir una recombinación. Haciendo
relación a la concentración de catalizador, los porcentajes de remoción de color se
pueden ver afectados porque a medida que el proceso de oxidación transcurre, la
cantidad de partículas de TiO2 que estarán en reacción disminuye mientras el colorante
directo (ANL 130%) se degrada. De igual forma, se puede presentar una adsorción
competitiva ocasionada posiblemente cuando otras moléculas (especies intermedias)
sean adsorbidas por el catalizador, interfiriendo finalmente con la eficiencia global de
proceso.
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Respecto a la DQO se puede analizar que de forma general en la mayoría de las corridas
del diseño experimental, tiende a incrementar su concentración ya que, como se
menciona anteriormente, se pueden estar generando especies intermedias que interfieran
en las mediciones. Sin embargo estas concentraciones decrecen al finalizar el tiempo total
de reacción.

5.3.1

EFECTO FOTOCATÁLISIS EN LA MUESTRA DE AGUA RESIDUAL
INDUSTRIAL TEXTIL

GRÁFICA 24 EFECTO FOTOCATÁLISIS DEL AGUA RESIDUAL INDUSTRIAL TEXTIL A pH 4
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Fuente. Las Autoras, 2011.

Con base en el tratamiento del agua sintética, se determinó que las condiciones
experimentales que generaron mayores porcentajes de remoción (50,3%) fueron dados a
pH 4, con una dosis de oxidante de 1 ml/L y con una concentración de catalizador de 250
mg/L. Sin embargo, la muestra de agua residual fue tratada teniendo en cuenta el análisis
de varianza (1ml/L de H2O2, 50 mg/L de TiO2, pH 4 y 120 min)
Para el caso particular del agua residual industrial se realizo el tratamiento con los datos
obtenidos en el análisis ANOVA, tomando registros cada 10 minutos de pH, concentración
de color, DQO y temperatura, con el fin de conocer el comportamiento de la fotocatálisis
heterogénea en la degradación del colorante directo (ANL 130%), comprobando que en
los primeros 10 min de reacción el porcentaje de remoción de color alcanza hasta un
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28,1%, seguido por una variación aproximada del 1-3% hasta finalizar el ciclo completo de
reacción (120 min) alcanzando un valor máximo de remoción del 40,9%.
Como se puede observar en la gráfica 26, el proceso fotocatalítico disminuye su eficiencia
notablemente luego de los 60 min de reacción debido a diferentes causas como el
fenómeno de apantallamiento, la disminución del área superficial disponible del
semiconductor, falta de agitación de la muestra evitando que algunas partículas se
fotoactiven o queden adheridas a las paredes de la tubería, por una posible adsorción
competitiva por la formación de especies intermedias, por la recombinación de los
radicales hidroxilo y por las características de inestabilidad del oxidante.

GRÁFICA 25 DQO Vs TIEMPO

DQO Vs Tiempo a pH 4
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Fuente. Las Autoras, 2011.

En la gráfica 27 se observa que el incremento más significativo de la DQO se presenta
durante los 70 min de reacción con una concentración de 611 mg/L O2, debido a la
posible formación de especies intermedias. Sin embargo, después de los 80 min esta
concentración tiende a disminuir en pequeñas cantidades como consecuencia de la
adsorción de dichas especies formadas por parte del catalizador.
Cabe anotar que no siempre la remoción del color en una muestra es directamente
proporcional a la DQO, por lo tanto fueron analizadas de manera independiente.
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5.4 DISEÑO EXPERIMENTAL

5.4.1

PLANEACIÓN DEL EXPERIMENTO

5.4.1.1 OBJETO
Identificar la influencia del tiempo de reacción, pH, H2O2 y TiO2 en la concentración final.
5.4.1.2 FACTORES EVALUADOS
 Dosis de oxidante (H2O2)
 Dosis de catalizador (TiO2)

 pH
 Tiempo de reacción

5.4.1.3 VARIABLES DE RESPUESTA
Se presenta como variable respuesta la concentración de color directo Azul Novasyn Luz
(BRL 130%)
5.4.1.4 ESQUEMA DEL DISEÑO

Para el desarrollo del diseño experimental se empleó un análisis estadístico tipo ANOVA
DE UNA VÍA PARA UN DISEÑO FACTORIAL en donde cada factor tiene diferentes
niveles.

5.4.2 HIPÓTESIS

Para el desarrollo del modelo se tienen una hipótesis nula y una alternativa que serán
rechazadas ó aceptar según el método del (valor –p) o nivel de significancia observado,
que es el nivel más pequeño en el que se puede rechazar Ho.
Se plantean hipótesis para el modelo y para cada uno de los factores.
Hipótesis Nula (Ho): No existe efecto entre los factores y las variables dependientes.
H0 =
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Hipótesis
Alternativa (H1): Existe un efecto entre los factores y las variables
dependientes.
Hi =
Los criterios de selección están regidos por el (valor-p) en relación a α ó intervalo de
confianza del 95%, como se muestra a continuación en la gráfica 28:

GRÁFICA 26 DEFINICIÓN DE LA ZONA DE ACEPTACIÓN PARA EL DISEÑO EXPERIMENTAL

Zona de
rechazo

Zona de
Aceptación

Fuente. RINCÓN, Carlos, Estadístico, 2011

Dónde:
Se rechaza Ho, sí el valor-p < α y es significativa la prueba, es decir, hay efecto
del factor sobre las variable dependientes. El valor-p también se conoce como pvalue o sig. (de significancia)
No se rechaza H0, sí el valor-p ≥ α
1 - α es la confianza y es igual a 0.95 o 95% y α es la significancia y es igual a 0.05 o
5%

5.4.3 RESULTADOS

Inicialmente se corrió en modelo factorial completo teniendo en cuenta la interacción de
los factores.

85

5.4.3.1 PRUEBAS DE LOS EFECTOS INTER-SUJETOS
Variable dependiente: Concentración colorante directo ANL 130%
TABLA 19 PRUEBAS DE LOS EFECTOS INTER-SUJETOS
Origen

Suma de
cuadrados tipo III

Modelo corregido

2985.119

Intersección

a

gl

Media
cuadrática

F

Sig.

95

31.422

1.231

.256

99576.745

1

99576.745

3902.450

.000

H2O2

524.155

3

174.718

6.847

.001

TiO2

192.470

2

96.235

3.771

.034

Tiempo

526.583

3

175.528

6.879

.001

PH

146.073

1

146.073

5.725

.023

H2O2 * TiO2

453.945

6

75.657

2.965

.020

H2O2 * Tiempo

88.298

9

9.811

.384

.934

H2O2 * PH

79.398

3

26.466

1.037

.389

TiO2 * Tiempo

42.081

6

7.014

.275

.945

TiO2 * PH

77.930

2

38.965

1.527

.233

Tiempo * PH

7.642

3

2.547

.100

.960

H2O2 * TiO2 * Tiempo

64.816

18

3.601

.141

1.000

H2O2 * TiO2 * PH

194.353

6

32.392

1.269

.299

H2O2 * Tiempo * PHN

3.084

9

.343

.013

1.000

TiO2 * Tiempo * PHN

8.168

6

1.361

.053

.999

H2O2 * TiO2 * Tiempo

46.774

18

2.599

.102

1.000

Error

816.527

32

25.516

Total

116302.306

128

Total corregida

3801.646

127

* PHN

a.

R cuadrado = .785 (R cuadrado corregida = .148)

Fuente. RINCÓN, Carlos, Estadístico, 2011
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Al revisar el p-value o nivel de significancia para el modelo (Sig = .256) se encuentra que
NO es menor al α=0.05, luego no se rechaza la hipótesis nula, es decir, el efecto de los
factores es cero o, mejor dicho, no hay efecto de los factores o no explican la
concentración final. Igualmente para las interacciones de los mismos no se encuentra
ninguno significativo, es decir, ninguno aporta o tiene efecto sobre la variable
dependiente. Lo anterior implica que el modelo no es bueno si se tiene en cuenta la
interacción
Ahora corriendo el modelo sin interacción se tiene (ver tabla 20):
TABLA 20 FACTORES INTER-SUJETOS
N
H2O2

TiO2

Tiempo

PH

1ml/L

32

3ml/L

32

5ml/L

32

NO
250 mg/L
50 mg/L
NO
0
50
90
120
4

32
64
32
32
32
32
32
32
64

9

64

Fuente. RINCÓN, Carlos, Estadístico, 2011
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5.4.3.2 ANÁLISIS DE VARIANZA UNIVARIANTE

Variable dependiente: Concentración del colorante directo ANL 130%
TABLA 21 PRUEBAS DE LOS EFECTOS INTER-SUJETOS PARA EL ANÁLISIS DE
VARIANZA UNIVARIANTE
Origen

Suma de
cuadrados tipo III

gl

Media cuadrática

F

Sig.

Modelo corregido

1792.921

a

9

199.213

11.703

.000

Intersección

99576.745

1

99576.745

5849.511

.000

H2O2

833.261

3

277.754

16.316

.000

TiO2

192.470

2

96.235

5.653

.005

Tiempo

645.708

3

215.236

12.644

.000

PH

121.483

1

121.483

7.136

.009

Error

2008.724

118

17.023

Total

116302.306

128

Total corregida

3801.646

127

a. R cuadrado = .472 (R cuadrado corregida = .431)

Fuente. RINCÓN, Carlos, Estadístico, 2011

En la tabla 21 se verifica que el p-value o nivel de significancia para el modelo (Sig = .000)
es menor al α=0.05, luego se rechaza la hipótesis nula, es decir, el efecto de los factores
no es nulo o, mejor dicho, el modelo ajusta bien los datos. Al revisar cada uno de los
factores se encuentra que los p- value son significativos, es decir, hay efecto de los
factores o explican la concentración final.
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La estimación de los parámetros es entonces representada en la tabla 22:
Variable dependiente: Concentración colorante directo ANL 130%
TABLA 22 ESTIMACIONES DE LOS PARÁMETROS
Intervalo de confianza 95%
Parámetro

B

Error típ.

t

Sig.
Límite inferior

Límite
superior

Intersección

26.634

1.210

22.020

.000

24.239

29.029

[H2O2=1ml/L]

-.479

1.031

-.464

.643

-2.521

1.564

[H2O2=3ml/L]

4.711

1.031

4.567

.000

2.668

6.754

[H2O2=5ml/L]

4.986

1.031

4.834

.000

2.943

7.029

[H2O2=NO]

0

.

.

.

.

.

[TiO2=250 mg/L]

.092

.893

.103

.918

-1.677

1.861

[TiO2=50 mg/L]

-2.769

1.031

-2.685

.008

-4.812

-.727

.

.

.

.

.

a

a

[TiO2=NO]

0

[Tiempo=0]

5.943

1.031

5.762

.000

3.901

7.986

[Tiempo=50]

2.344

1.031

2.272

.025

.301

4.386

[Tiempo=90]

1.028

1.031

.997

.321

-1.014

3.071

.

.

.

.

.

.729

-2.671

.009

-3.393

-.504

.

.

.

.

.

a

[Tiempo=120]

0

[PH=4]

-1.948

[PH=9]

0

a.

a

Al parámetro se le ha asignado el valor cero porque es redundante.

Fuente. Carlos Rincón, Estadístico, 2011

Pruebas post hoc. Una vez que se ha determinado que hay diferencias entre las medias,
las pruebas de rango post hoc y las comparaciones pueden determinar qué medias
difieren. Se realizan las comparaciones para aquellos efectos significativos con la opción
de asumir o no igualdad de varianzas.
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5.5 PRUEBAS POST HOC

5.5.1 DOSIS DEL OXIDANTE (H2O2)
SUBCONJUNTOS HOMOGÉNEOS: Presentes en la tabla 23.
TABLA 23 PRUEBA POST HOC PARA DOSIS OXIDANTE
Concentración
Student-Newman-Keuls

a,,b

Subconjunto
H2O2

N
1

2

1ml/L

32

26.86308

NO

32

27.34188

3ml/L

32

32.05284

5ml/L

32

32.32796

Sig.

.643

.790

Se muestran las medias de los grupos de subconjuntos
homogéneos.
Basadas en las medias observadas.
El término de error es la media cuadrática (Error) = 17.023.
a. Usa el tamaño muestral de la media armónica = 32.000
b. Alfa = .05.

Fuente. Carlos Rincón, Estadístico, 2011

El objetivo de las pruebas post hoc es encontrar el mejor o los mejores niveles de los
factores bajo el supuesto que son significativos.
Para H2O2 a menor nivel mejor es el efecto del factor
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5.5.2 DOSIS DEL CATALIZADOR (TIO2)
SUBCONJUNTOS HOMOGÉNEOS: Como se muestra en la tabla 24.

TABLA 24 PRUEBA POST HOC PARA DOSIS DE CATALIZADOR
Concentración
Student-Newman-Keuls

a,,b,,c

Subconjunto
TiO2

N
1

2

50 mg/L

32

27.52352

NO

32

30.29291

250 mg/L

64

30.38466

Sig.

1.000

.923

Se muestran las medias de los grupos de subconjuntos
homogéneos.
Basadas en las medias observadas.
El término de error es la media cuadrática (Error) =
17.023.
a. Usa el tamaño muestral de la media armónica = 38.400
b. Los tamaños de los grupos son distintos. Se empleará
la media armónica de los tamaños de los grupos. No se
garantizan los niveles de error tipo I.
c. Alfa = .05.

Fuente. RINCÓN, Carlos, Estadístico, 2011

El mejor nivel de TiO2 es 50 mg/L.
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5.5.3 TIEMPO DE REACCIÓN
SUBCONJUNTOS HOMOGÉNEOS: Representado en la tabla 25.

TABLA 25 PRUEBA POST HOC PARA TIEMPO
Concentración
Student-Newman-Keuls

a,,b

Subconjunto
Tiempo

N
1

120

32

27.31759

90

32

28.34594

50

32

29.66147

0

32

2

33.26076

Sig.

.064

1.000

Se muestran las medias de los grupos de
subconjuntos homogéneos.
Basadas en las medias observadas.
El término de error es la media cuadrática(Error) =
17.023.
a. Usa el tamaño muestral de la media armónica =
32.000
b. Alfa = .05.

Fuente. RINCÓN, Carlos, Estadístico, 2011

A mayor tiempo mejor es el factor.
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5.3.4 pH

SUBCONJUNTOS HOMOGÉNEOS: Representado en la tabla 26.
TABLA 26 PRUEBA POST HOC PARA pH
Concentracion
Student-Newman-Keuls

a,,b

Subconjunto
PH

N

1

4

64

28.67

9

64

2

30.62

Sig.

.004

1.000

Se muestran las medias de los grupos de
subconjuntos homogéneos.
Basadas en las medias observadas.
El término de error es la media cuadrática (Error) =
17.023.

Fuente. RINCÓN, Carlos, Estadístico, 2011

A menor PH mejor es el factor.
El modelo del diseño experimental se encuentra representado por las ecuaciones 1 y 2.
Donde se tiene en cuenta la relación de los diferentes factores (H2O2, TiO2, pH y Tiempo
de reacción) a diferentes niveles sobre la variable dependiente Concentración.
(9)
Dónde:
Y = Variable dependiente Concentración.
Constante (26,634) que representa la intersección del modelo.
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= Coeficiente del factor H2O2 (4.711)
Coeficiente de TiO2 (-2.769)
Coeficiente del factor tiempo (5.943)
= Coeficiente del PH (-1.948)
X = Valor correspondiente a cada valor según el modelo.
Remplazando.
Modelo estadístico para determinar la concentración del colorante directo ANL 130%:
(10)

COMPARACIÓN ANÁLISIS ESTADÍSTICO Y ANÁLISIS EXPERIMENTAL
Al comparar el análisis de varianza ANOVA y el experimental se observa que las mejores
condiciones de degradación del colorante directo ANL 130% se presentan a pH 4 y a una
dosis de 1 ml/L de H2O2, exceptuando la concentración del catalizador, ya que para el
análisis de varianza el factor que determina una mayor remoción es 50 mg/L de TiO2
mientras que para el análisis experimental es de 250 mg/L de TiO2. Esto debido a que en
el análisis de varianza se analizo cada parámetro teniendo en cuenta la totalidad de los
resultados, a diferencia del análisis el diseño experimental en el cual solo se tuvo en
cuenta el porcentaje más alto de remoción del colorante directo.
Por tal razón para llevar a cabo la degradación del colorante directo presente en la
muestra de agua residual industrial textil se tomaron las condiciones establecidas en el
análisis de varianza univariante.
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6 CONCLUSIONES
Se estableció por medio del método espectrofotométrico el sistema de medición
para determinar la concentración del colorante directo Azul Novasyn Luz (BRL
130%) a una longitud de onda de 565nm.
Durante el proceso de fotocatálisis del agua sintética, se alcanzó un porcentaje
máximo de 50,3% para la remoción del colorante Azul Novasyn Luz (BRL 130%) a
una concentración de catalizador de 250 mg/L, una dosis de oxidante de 1 ml/L y a
un pH 4 durante el tiempo de reacción máximo (120 min).
Se obtuvo un porcentaje de degradación máximo del 41,9% para el colorante Azul
Novasyn Luz (BRL 130%) presente en el agua residual de la industria textil sector
tintorerías, a un tiempo de reacción de 120 min, una dosis de 1 ml/L de H2O2,
50mg/L de TiO2 a pH 4.
En los efectos individual, combinado y fotocatálisis se observó que a pH 4 ácido se
presentan mayores porcentajes de remoción del colorante Azul Novasyn Luz (BRL
130%).
Se determinó que en la mayoría de las corridas del diseño experimental, el valor
de la DQO tiende a incrementar su concentración debido a la generación de
especies intermedias que interfieran en las mediciones de igual forma después de
los 90 min de reacción dicha concentración decrecen al finalizar el tiempo total de
reacción.
Por medio del diseño experimental ANOVA se comprobó que cada una de las
variables propuestas pH, tiempo de reacción, dosis del peróxido y concentración
del catalizador influyen en la remoción del colorante Azul Novasyn Luz (BRL
130%) y representado en la ecuación
; determinando que los mejores niveles de cada uno de los factores son
1ml/L de peróxido de hidrógeno H2O2, 50mg/L de TiO2, a pH 4 y a un tiempo de
reacción de 120 min.
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7 RECOMENDACIONES

Para tener en cuenta el efecto sobre la muestra de agua a tratar generado por la
lámpara UV en el diseño experimental, se hace necesario registrar datos por medio
de un efecto combinado entre el oxidante y catalizador a diferentes unidades de
pH.
Es indispensable que el tiempo de centrifugado aumente con respecto al tiempo
de reacción, ya que se evidenció que la turbidez de la muestra incrementa con el
tiempo y este resultado pueda interferir en las posteriores lecturas de color.
Mantener la muestra de agua a tratar en un recipiente blanco para evitar que la
radiación solar interfiera en la lectura de la influencia real de la lámpara UV en el
proceso de fotocatálisis.
Para evitar al máximo la sedimentación del catalizador en el fondo del tanque de
igualación, la salida de agua del reactor anular (manguera plástica) debe ubicarse
en el fondo del recipiente de esta forma generar una mayor turbulencia evitando
que el dióxido de titanio se precipite e impida la fotoactivación.
Verificar el porcentaje de pureza real del peróxido de hidrógeno, debido a que por
su carácter de inestabilidad se degrada rápidamente al estar en contacto con el
ambiente.
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ANEXO A
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PERDPROCEDIMIENTOS PARA ANÁLISIS QUÍMICOS

1. DEMANDA QUÍMICA DE OXIGENO DQO
1.1 Descripción
Método
TEST
Rango
Factor
Longitud de Onda
Tiempo de Reacción
Temperatura de
Reacción

Determinación fotométrica de la concentración de Cromo
(III) tras oxidación con dicromato de potasio / ácido
sulfúrico /sulfato de plata.
0-28 (NANOCOLOR® DQO 15000)
1,0-15,0 g/L DQO (1000-1500 mg/L DQO)
017,4
620 nm
2h
148 °C

1.2 Equipos: NANOCOLOR® bloque calefactor y Espectrómetro HACH 3800 DR
FIGURA 24 NANOCOLOR® BLOQUE CALEFACTOR

Fuente. Las Autoras, 2011.

1.3 Materiales y Reactivos:
-

190 Celdas preparadas HACH para DQO 15000
1 Micropipeta de precisión 1000 µm
1 Beaker de 50mL
Frasco Lavador con agua desionizada
Gradilla
Papel de arroz
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1.4 Procedimiento según DIN ISO 15705* a 148 °C
-

Abrir el tubo de test, mantenerlo inclinado, cubrir lentamente el contenido con 0,2 mL
(200 µl) de solución de muestra o agua desionizada para el blanco.

-

Enroscar fuertemente el tapón del tubo de test, sujetar el tubo por el tapón de rosca,
colocando en el recipiente de seguridad, agitarlo y colocarlo en el calefactor. (Poner
en funcionamiento).

-

Al cabo de 2 h sacar el tubo de test del bloque calefactor, agitarlo otra vez
transcurridos 10 min (todavía caliente) y dejarlo enfriar a temperatura ambiente.

-

Limpiar el tubo de test con papel de arroz y proceder a la lectura en el
espectrofotómetro HACH DR 3800 para DQO rango 100 – 1500mg/L programa 435.

* DIN English - Environment Health Protection Safety Collection - DIN ISO 15705: Water
quality - Determination of the chemical oxygen demand index (ST-COD) - Small-scale
sealed tube method (ISO 15705:2002)

1.5 Manejo de residuos peligrosos

Los residuos de DQO obtenidos tras la lectura de las muestras son carácter ácido, por lo
que se depositaron en un recipiente de soluciones ácidas presente en el área de
almacenamiento de residuos peligrosos del laboratorio de Ingeniería Ambiental de la
Universidad de La Salle. Donde se realizó la gestión, tratamiento y/o disposición final por
medio de la coordinación del laboratorio.
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2. COLOR REAL
2.1 Método: Espectrofotométrico
2.2 Equipos: Espectrofotómetro HACH DR 3800
2.3 Materiales y Reactivos
- 2 Celdas HACH de 10ml
- 1 Pipeteador
- 1 Pipeta graduada de 2ml
- 1 Balón aforado de 50ml
- 1 Equipo de filtración al Vacío
2.4 Procedimiento
- Tomar un V de 2.5 ml de la muestra tratada / sin tratar
- Transferir a un balón aforado de 50 ml y llevar a volumen
- Filtrar la muestra
- Filltrar 50 ml de agua desionizada y transferir a una celda de 10 ml (blanco)
- Seleccionar programa Color 120 a una longitud de onda 455nm del HACH DR
3800.
Para determinar la concentración total de color en la muestra, se multiplico el dato leído
en el equipo por el factor de dilución usado.

2.5 Manejo de Residuos Peligrosos

Los residuos de color se depositaron en un recipiente especial dispuesto en el área de
almacenamiento de residuos del laboratorio de Ingeniería Ambiental de la Universidad de
La Salle. Donde realizaron la gestión, tratamiento y/o disposición final por medio de la
coordinación del laboratorio.

103

3. TEMPERATURA Y pH
3.1 Descripción: Se tomaron datos de pH y T en las muestras de agua sintética y
agua residual proveniente de la industria textil antes y después del tratamiento.
3.2 Equipos: pH HANNA ®

FIGURA 25 MEDICIÓN DE PH Y TEMPERATURA.

Fuente. Las Autoras, 2011.

3.3 Materiales y Reactivos
-

1 Beaker de 50ml
Frasco lavador con agua destilada
Solución Patrón de calibración pH 4
Solución Patrón de calibración pH 7

3.4 Procedimiento
- Encender pHmetro
- Calibrar el equipo con soluciones patrón de pH 7 y 4 (mantener oprimido el botón
de apagado por 5 segundos y cuando cambie la palabra OFF por la palabra CAL
soltar y calibrar con el patrón sugerido por el equipo)
- Agregar 50 ml de la muestra a leer en un beaker de 50 ml
- Realizar el registro de lectura de pH y temperatura
Nota: La temperatura y el pH del agua residual se determinaron in situ con un termómetro
de mercurio y tiras de pH tal como se muestra en la figura x. Debido a que el día del
muestreo los equipos del laboratorio de Ingeniería Ambiental y Sanitaria de la Universidad
de La Salle se encontraban en inventarío.
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4. DETERMINACIÓN CONCENTRACIÓN COLORANTE
4.1 Descripción
Con base en la curva de calibración elaborada en la pre-experimentación, se
determinó la concentración en mg/L del colorante directo presente en el agua
sintética, teniendo en cuenta que para lectura se diluyó la muestra antes y
después de su tratamiento.
4.2 Equipos: Espectrofotómetro HACH DR 3800
FIGURA 26 PATRONES CON DIFERENTES CONCENTRACIONES DEL
COLORANTE DIRECTO.

Fuente. Las Autoras, 2011.

4.3 Materiales y Reactivos
-

1 Beaker de 50ml
1 Balón aforado de 25ml
1 Pipeta graduada de 2ml
Frasco lavador con agua destilada
2 celdas HACH de 10ml.

4.4 Procedimiento
-

Tomar un volumen de 150ml de agua sintética en un beaker.

-

Tomar 2,5ml de la muestra y aforar a 25ml con agua de la llave. (Dilución 1:10)

-

Llenar una celda HACH con 10ml de la muestra diluida y otra con 10ml de
agua destilada (blanco).
Encender el espectrofotómetro HACH DR 3800 y seleccionar la longitud de
onda deseada (565nm)
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-

Introducir en el equipo la celda que contiene agua destilada y oprimir “cero”,
posteriormente introducir la celda con la muestra y oprimir “medición” para
conocer su valor de absorbancía.

-

Con base en la curva de calibración despejar el valor de la concentración del
colorante.

4.5 Manejo de residuos peligrosos

Los residuos de color se depositaron en un recipiente especial dispuesto en el área de
almacenamiento de residuos del laboratorio de Ingeniería Ambiental de la Universidad de
La Salle. Donde realizaron la gestión, tratamiento y/o disposición final por medio de la
coordinación del laboratorio.
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PRUEBAS DE CONTROL

DATO

1

FECHA

3

4

5

6

7

8

9

10

28/06/11 29/06/11 30/06/11 1/07/11 2/07/11 5/07/11 6/07/11 7/07/11 8/07/11 9/07/11
Inicial

pH
Final
Inicial

PARÁMETRO

2

T (°C)
Final
Inicial

Abs
Final

Concent.

Inicial

(mg/L)

Final

9,1

9,1

4

9,2

4

9

9

4

9

4

9,1

9,1

4

9,2

4

9

9

4

9

4

17,9

16,4

16,6

16,2

17,5

17,9

17,5

17

17,1

16,9

18

16,6

16,7

16,4

17,6

18

17,6

17,1

17,3

17

0,536

0,511

0,477

0,525

0,414

0,535

0,448

0,496

0,448

0,510

0,536

0,511

0,477

0,525

0,414

0,535

0,488

0,496

0,488

0,510

35,253

33,448

30,995

34,459

30,227

35,180

33,031

32,366

33,031

33,376

35,253

33,448

30,995

34,459

30,227

35,180

33,031

32,366

33,031

33,376
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DESCRIPCIÓN DEL SISTEMA
UNIDAD
Tubería del
Reactor

CANTIDAD

DIAMETRO
(pulg)

1

4,00000

PÉRDIDAS DE CARGAS

DIAMETRO
LONGITUD CAUDAL
INTERNO
(m)
(m3/L)
(m)
0,10700

0,65000

250

PERDIDAS DE
CARGA
LINEALES
(h1,2,3,x..)

ÁREA
(m2)

VELOCIDAD
(m/s)

NR

K

L/D

V2/2g

FACTOR
DE
FRICCIÓN
f

0,00899

0,00773

809

-

6,07477

3,043E-06

0,0791

0,00000146

-

8,00000

9,7382E-06

0,0592

0,00000461

ENTRADA
Manguera
plastica de
presión
Buchin
galvanizado
Tubería

1

0,03100

0,08000

0,64000

250

0,00502

0,01382

1082

1

3/8 - 1/2

0,01300

0,02000

250

0,00013

0,52346

6658 1,0

1,53846

0,01396572

0,03479

0,00074741

1

1/2

0,01300

0,11200

250

0,00013

0,52346

6658

8,61538

0,01396572

0,03479

0,00418550

Válvula Cheque

1

1/2

0,01300

0,04800

250

0,00013

0,52346

6658 3,0

3,69231

0,01396572

0,03479

0,01131223

Tubería

1

1/2

0,01300

0,07900

250

0,00013

0,52346

6658

6,07692

0,01396572

0,03479

0,00295227

-

-

Perdida a la entrada

3,043E-06

SALIDA
Tubería

1

1/2

0,01300

0,16000

150

0,00013

0,31407

3995

12,30769

0,00502766

0,04059

0,00251195

"T"

1

1/2

0,01300

0,00700

150

0,00044

0,09478

1206 0,5

0,53846

0,00045789

0,05309

0,00001309

Tubería vertical

1

1/2

0,01300

0,02000

150

0,00013

0,31407

3995

1,53846

0,00502766

0,04059

0,00031399

Válvula de bola
Tubería
horizontal
Codo 90°

1

1/2

0,01300

0,09000

150

0,00013

0,31407

3995 4,0

6,92308

0,00502766

0,04059

0,02036202

1

1/2

0,01300

0,04100

150

0,00013

0,31407

3995

3,15385

0,00502766

0,04059

0,00064369

1

1/2

0,01300

0,05000

150

0,00013

0,31407

3995 0,8

3,84615

0,00502766

0,04059

0,00407240

Tubería

1

1/2

0,01300

0,20000

150

0,00013

0,31407

3995

-

15,38462

0,00502766

0,04059

0,00313994

Reducción

1

1/2- 3/8

0,01300

-

150

-

-

-

0,5

-

-

-

0,00000000

Manguera

1

3/8

0,01000

1,05000

150

0,00008

0,53079

5193

-

105,00000

0,0143595

0,03745

0,05646825

hL = Pérdida total de energía por unidad de peso del fluido en movimiento
K= Cóeficiente de resistencia para válvulas y acoplamientos

-

-

-

NR = Número de Reinold
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Perdida a la salida

0,0143595

PERDIDA TOTAL hL

0,10672881
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ÁREA SUPERFICIAL DISPONIBLE DEL TiO2 PARA LAS DIFERENTES PRUEBAS

Con base en los Análisis de Difracción de Rayos X del catalizador, presente en la tesis de
Ardila y Zarate y a la ficha técnica del semiconductor se tiene:

Área superficial del TiO2: 50m2/g
Porcentaje de TiO2 determinado por el análisis DRX: 78%

1. Área superficial disponible para una concentración de 50mg/L.
a. Volumen de la muestra a tratar: 7L
b. Cantidad total del catalizador presente en el reactor: 350mg
c. Cantidad real de TiO2 en el reactor:

d. El Área superficial disponible

2. Área superficial disponible para una concentración de 250mg/L.
a. Volumen de la muestra a tratar: 7L
b. Cantidad total del catalizador presente en el reactor: 1750mg
c. Cantidad real de TiO2 en el reactor:

d. El Área superficial disponible
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1. Área superficial disponible para una concentración de 500mg/L.
a. Volumen de la muestra a tratar: 7L
b. Cantidad total del catalizador presente en el reactor: 3500mg
c. Cantidad real de TiO2 en el reactor:

d. El Área superficial disponible
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